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RESUMEN 
 
Wigandia urens es un arbusto que pertenece a la familia Hydrophyllaceae la cual se 
distribuye en todo el mundo. Crece en el pedregal de San Ángel, al interior del campus de 
la UNAM. Del extracto hexánico de  hojas secas de esta planta se aisló dos compuestos no 
conocidos en la especie, el flavidulol A y la geranilhidroquinona. El primero es un 
benzociclodecadieno aislado anteriormente de un hongo
2
, compuesto muy similar al 
wigandol, reportado antes de la misma planta
1
 y asilado nuevamente en este estudio. El 
segundo es una hidroquinona prenilada reportada en otros géneros de la misma familia. 
Adicional se encontraron  5 compuestos ya aislados en esta especie dos de ellos derivados 
de la geranilhidroquinona. 
 
PALABRAS CLAVES: Flavidulol A, wigandol, geranilhidroquinona, Wigandia urens, 
RMN 
 
 
 
 
 
 
ABSTRACT 
 
Wigandia urens is a urban shrub, it belongs to family Hidrophyllaceae, located around the 
all world.  It grows in Pedregal de San Angel, inside to UNAM campus. From the hexanic 
extract of the dried leaves, two compounds don´t know in the plant were isolated, flavidulol 
A and geranylhydroquinone. First is a previously isolated benzociclodecadiene from a 
fungus 
8
, very similar to wigandol, reported from the same plant 
1
 previously and isolated 
again in this study. The second compound is a prenylated hydroquinone reported in other 
genera of the same family. Additional 5 compounds were isolated in this species and two of 
them were geranylhydroquinone derivates. 
 
KEYWORDS: Flavidulol A, wigandol, geranylhydroquinone, Wigandia urens, NMR. 
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INTRODUCCIÓN 
 
 
La interacción  del hombre  con los recursos naturales en su búsqueda de conocer lo que lo 
rodea y de obtener los medios para su supervivencia, se ve a través de la historia reflejada 
en muchas actividades como la minería, la agricultura, la medicina tradicional, entre otras.  
 
La obtención de metabolitos secundarios de plantas es uno de los temas de mayor interés en 
la actualidad con el fin de buscar y conocer de donde provienen, los diferentes  mecanismos 
de su producción (biosíntesis) y la utilización de estos en la planta para los diferentes 
procesos que permitan su crecimiento (alimentación, mecanismos de defensa, interacción 
con el medio, entre otros), la utilización de estos en reemplazo de productos sintéticos;  
mostrando siempre un desarrollo del conocimiento y  ayudando a entender mejor otras 
ramas de la ciencia como la química, la biología y la medicina 
 
Algunas de las técnicas más utilizadas para el aislamiento y purificación  de estos 
metabolitos son las técnicas cromatográficas, las cuales comenzaron con la separación de 
compuestos de plantas con cromatografía en columna que permitía visualizar la 
purificación por diferentes bandas coloreadas.  Con esto se incrementó la utilización de 
estas técnicas en diferentes ramas de la química y de otras ciencias a partir de la década de 
los 50 hasta la fecha
50
. 
  
La Resonancia magnética nuclear has sido también una de las técnicas espectroscópicas de 
mayor impacto en la actualidad  en la determinación de compuestos, permitiendo grandes 
avances en diferentes áreas de la química como la inorgánica, síntesis y productos 
naturales. Es una técnica que permite entender la estructura de un compuesto puro o de 
mezclas a partir de las propiedades de sus núcleos, a través de diferentes experimentos en 
una y dos dimensiones, convirtiéndose en una herramienta fundamental de análisis en 
investigación. 
 
Con el aislamiento y caracterización de estos metabolitos se contribuye de buena manera al 
entendimiento de estos procesos y también de forma significativa al conocimiento químico 
y taxonómico de una familia de plantas y de manera puntual en una especie como Wigandia 
urens. 
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MARCO TEÓRICO 
 
 
GENERALIDADES  
 
DISTRIBUCIÓN, CLASIFICACIÓN TAXONÓMICA Y DESCRIPCIÓN DE 
WIGANDIA URENS 
 
En México existe una amplia diversidad biológica en especies de plantas, entre las que se 
encuentran la familia Hydrophyllaceae que se compone de  más de 20 géneros distribuidos 
en los 5 continentes. 
 
Esta familia está constituida principalmente por especies herbáceas, arbustos y árboles 
pequeños. 
 
En la Republica Mexicana, esta se encuentra representada por 3 de ellos: Phacelia, Nama  y 
Wigandia. 
 
Especies del género Wigandia es común encontrarlas en zonas perturbadas, mientras que 
las especies de Phacelia y Nama se encuentran frecuentemente en zonas cerca de  algún 
cuerpo de agua en el bosque tropical caducifolio y en pastizales.
46
 
 
El género Wigandia se distribuye desde Norteamérica hasta Argentina y en algunos lugares 
de Asia. Algunos autores plantean que en la república mexicana el género está representado 
por una sola especie Wigandia urens 
46, 48
,  mientras otros plantean que se trata de dos taxas 
diferentes Wigandia urens y Wigandia caracasana, las cuales se diferencian en la presencia 
o ausencia de setas (tricomas) 
45, 47
. Sin embargo, varias especies han sido descritas por 
diferentes autores. 
En Colombia según el herbario nacional se tiene clasificada como dos especies Wigandia 
urens y Wigandia caracasana. Se han encontrado en los departamentos de Cundinamarca, 
Valle del Cauca, Tolima, Santander, Antioquia y Nariño. 
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Nombre Autor Referencia 
Hidrolea urens Hipólito Ruiz y 
José Pavón 
Flora Peruviana 3: 21–22, t. 243. 
1802 
Wigandia caracasana  Karl Kunth Nova Genera et Species Plantarum 
(quarto ed.) 3: 128. 1818. 
W. macrophylla  Diederich F. Schlechtendal, Ludolf 
Karl A. von Chamisso 
Linnaea 6(2): 382–383. 1831 
W. kunthii  Jaques Denys Choisy Mémoires de la Société de Physique 
et d'Histoire Naturelle de Genève 6: 
116. 1833 
W. scorpioides  J.D. Choisy Annales des Sciences Naturelles 
(Paris) 30: 249. 1833 
W. kunthii var. macrophylla  Diederich F. Schlechtendal, Ludolf 
Karl A. von Chamisso 
Prodromus Systematis Naturalis 
Regni Vegetabilis 10: 184. 1846 
Ernstamra urens Carl Kuntze Revisio Generum Plantarum 2: 434. 
1891 
W. peruviana  William  Miller Cyclopedia of American 
Horticulture. 1900-1902 
W. kunthii var. eukunthii  August Brand Das Pflanzenreich IV. 251(Heft 59): 
137. 1913. 
W. caracasana var. 
macrophylla 
A. Brand Das Pflanzenreich 59[IV, 251]: 136. 
1913 
W. kunthii var. intermedia  A. Brand Das Pflanzenreich IV. 251(Heft 59): 
137. 1913 
W. caracasana var. 
calycina  
A. Brand Das Pflanzenreich IV. 251(Heft 59): 
136. 1913 
W. kunthii var. viscosa  A. Brand Das Pflanzenreich IV. 251(Heft 59): 
137. 1913 
W. caracasana var. viscosa James Mcbride Contributions from the Gray 
Herbarium of Harvard University 
49: 42. 1917 
W. urens var. caracasana  Dorothy Gibson Fieldiana, Botany 31(15): 353–354. 
1968 
 
Tabla 1. Sinónimos usados para Wigandia urens 
 
 
División taxonómica: 
 
REINO: Plantae 
PHYLUM: Magnoliophyta 
CLASE: Magnoliopsida 
ORDEN: Solanales 
 
FAMILIA: Hydrophyllaceae 
GÉNERO: Wigandia 
ESPECIE: urens 
 
 
 
5 
 
Wigandia urens es una planta erecta que puede alcanzar hasta de 6 m de altura llegando a 
ser arborescente, con tallos hispidos a cerdosos, muchas veces con tricomas gladulares y 
urticantes
46
. Sus hojas alternas que pueden alcanzar hasta 50 cm de largo por  37 cm de 
ancho con láminas ovaladas, ápice por lo general agudo o en ocasiones redondeado u 
obtuso. Las flores dispuestas en cimas escorpioideas, con 5 sépalos, estambres con 
filamentos,  estigmas clavados  y corolas externas de color moradas, violáceas, azules o 
lila-blanquecinas 
44, 45, 46 ,47
. 
 
Esta especie se ha encontrado en altitudes entre los 150 y 2200 msnm, florece y produce 
frutos en el periodo comprendido entre septiembre y mayo. La densidad de los tricomas 
sobre la superficie foliar depende de la cantidad de luz y agua a la que esté expuesta y se ha 
encontrado que aumenta su densidad en temporada de sequía 
43, 46
.
 
Estos tricomas son su 
mecanismo de defensa contra herbívoros y dependen en la edad de la planta y las hojas
44
. 
 
 
 
 
Figura1. Wigandia urens (Hydrophyllaceae) 
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Figura 2. Flor y hojas de W. urens 
 
Algunos nombres comunes con los que se conoce Wigandia urens son ortiga de tierra 
caliente, tabaco cimarrón, tabaquillo, mala mujer, zigua y hoja de San Pablo, entre otros. 
 
En la República Mexicana se encuentra distribuida en los Estados de: Aguascalientes, 
Chiapas, Distrito Federal, Durango, Guerrero, Jalisco, México, Michoacán, Nayarit, 
Oaxaca, Querétaro, Puebla, San Luis Potosí, Sinaloa, Sonora, Tlaxcala y Veracruz. 
 
En la Ciudad de México esta especie crece abundantemente al interior de la reserva 
ecológica en el campus de la Universidad Nacional Autónoma de México (UNAM) en la 
zona conocida como el Pedregal de San Ángel. 
 
ANTECEDENTES QUÍMICOS  
 
Algunas plantas producen metabolitos secundarios mediante rutas biosintéticas mixtas 
como es el caso de compuestos fenólicos conteniendo unidades terpénicas en su estructura 
los cuales provienen de la ruta del ácido shikímico y de la ruta del ácido mevalónico, 
respectivamente. Este es también el caso de compuestos como hidroquinonas y 
benzoquinonas preniladas, algunos ácidos benzoicos prenilados, y benzociclodecadienos, 
entre otros.
48
 
 
Algunas especies de la familia de las hidrofiláceas, principalmente del género Phacelia y 
Wigandia, producen dermatitis por contacto o generan alergia, motivo por el cual han sido 
objeto de estudios conducentes a la búsqueda de los metabolitos que la causan. Estos 
metabolitos se producen y se extraen de los tricomas urticantes y tricomas glandulares de 
las hojas de estas plantas (exudado). Se tienen reportes de al menos 10 especies del género 
Phacelia que produce este efecto, entre ellas: Phacelia campanularia 
4
, P. crenulata 
1
, P. 
ixodes 
2
, P. minor 
3
, P. parryi 
3
.  
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Muchos de los metabolitos encontrados en estas especies, son benzoquinonas, 
hidroquinonas y fenoles  prenilados, o sus derivados, como son la geranilhidroquinona, la 
geranilbenzoquinona, farnesilhidroquinona y la 2,3dimetoxigeranilbenzoquinona.  
(Figura 3.) 
 
 
OH
OH
O
O
MeO
MeO
O
O
OH
OH
geranilhidroquinona
farnesilhidroquinona
geranilbenzoquinona 2,3-dimetoxi-6-
geranilbenzoquinona
 
 
Figura 3. Metabolitos aislados de la familia Hydrophyllaceae 
 
 
Mientras que de Wigandia kunthii 
8
, en 1980 se aisló además de  la farnesilhidroquinona, 
un benzociclodecadieno al que se le dio el nombre de wigandol. (Figura  4). 
 
OAc
OH
 
 
Figura 4. Estructura del wigandol 
 
De Wigandia caracasana 
6
, Reynols y col. en 1989 aislaron 4 compuestos de las hojas, la 
quinona A, quinona B, el wigandol, así como el O-desacetil-O-metil wigandol, al que se 
nombró metilwigandol. En este estudio se demostró que la quinona A posee la mayor 
actividad irritante mientras que el metilwigandol no presentó esta actividad.  
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En 1988 se publicó el aislamiento de este último compuesto a partir del hongo Lactarius 
flavidulus
12
, dándosele el nombre de flavidulol A, así como otros dos compuestos 
estructuralmente relacionados; el producto de la transposición de Cope, flavidulol B, y un 
dímero del flavidulol A,  flavidulol C.  (Figura 5) 
 
OMe
OH
OMe
OH
Flavidulol C
Flavidulol BFlavidulol A
OMe
OH
OMe
OH
 
 
Figura 5. Estructuras del flavidulol A, flavidulol B y flavidulol C. 
 
El flavidulol A mostró poseer actividad antibacteriana, así como, actividad supresora de las 
células T y B (células del sistema inmune). Sin embargo sus derivados dihidro y tetrahidro 
(Figura 6), mostraron una actividad supresora de estas células, 2 veces mayor que el mismo 
flavidulol A.
12, 14 
 
 
OMe
OH
OMe
OH
 
 
Figura 6. Estructura del dihidro y tetrahidro flavidulol A  
9 
 
Recientemente se han encontrado otros compuestos estructuralmente similares provenientes 
de la misma ruta biosintética del wigandol. Estos compuestos se han aislado de especies de 
Cordia la cual pertenece a la familia Boraginaceae. En un estudio de Cordia globífera se 
aisló la globiferina y los cordiacromos A, B y C (Figura 7). Estos últimos compuestos, 
productos de la ciclación intramolecular de la globiferina, los cuales habían sido aislado 
anteriormente de Cordia millenii 
34, 35
.  
De C. globifera se aislaron además la correspondiente quinona y sus productos de ciclación 
intramolecular: el cordiaquinol C, el cordiacromeno, la aliodorina y eleagina. (Figura 8) 
Por otra parte, la reducción de la  globiferina produjo la hidroquinona  y la posterior 
acetilación el correspondiente di-acetato. (Figura 9). 
La globiferina y el cordiacromo C fueron evaluados contra Mycobacterium tuberculosum  
mostrando resultados positivos significativos
29
, mientras que los cordiacromos A y B 
exhibieron el mismo comportamiento contra Leishmania major.
 31 
 
Globiferina
H
O
O
H
O
O
H
O
O
Cordiacromo A
Cordiacromo C
Cordiacromo B
O
O
 
 
Figura7. Estructuras de la globiferina y los cordiacromos A, B y C. 
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Figura 8. Otros metabolitos de Cordia globifera 
 
 
OH
OH
OAc
OAc
 
 
Figura 9. Productos de reducción y acetilación de la globiferina 
 
 
Algunos de los compuestos fenólicos prenilados aislados de los géneros Wigandia y 
Phacelia, (ver Figura 10) los cuales han demostrado propiedades antioxidantes
16,  27, 28
, 
antiparasitarias
24
 y antimaláricas
16
 , también se han encontrado en plantas del género Piper 
y en algunos organismos marinos 
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OH
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Ácido 3-geranil-4-hidroxibenzoico
 
 
Figura 10. Metabolitos encontrados tanto en Wigandia como en otras especies. 
 
 
ASPECTOS CROMATOGRÁFICOS 
 
La cromatografía se denomina como un conjunto de técnicas que permite la separación de 
los componentes de una mezcla que en algunos casos no son separables por otros métodos. 
Se fundamenta en la distribución de una muestra entre dos fases de acuerdo a su afinidad, la 
primera es la fase móvil (inmiscible sobre la fase estacionaria y puede ser gaseosa, líquida o 
un fluido supercrítico) y la segunda es la fase estacionaria la cual se soporta sobre un 
sólido.  
 
La clasificación de los métodos cromatográficos puede darse en dos aspectos: 
 
De acuerdo a la fase móvil usada, en cromatografía de gases, de líquidos y de fluidos 
supercríticos. 
De acuerdo al contacto entre las dos fases en: Cromatografía en plano (CCF, cromatografía 
en papel) y cromatografía en columna (de reparto, Cromatografía de Gases, HPLC, 
Cromatografía de exclusión molecular, cromatografía de adsorción, intercambio iónico). 
 
En este documento se utilizará la segunda clasificación de acuerdo al uso que se le dieron a 
estas técnicas 
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CROMATOGRAFÍA EN CAPA FINA (CCF): 
  
La CCF consta de 4 elementos importantes: 
 
La fase móvil o eluyente: Se trata de uno o varios disolventes en una mezcla los cuales 
interactúan con el analito de acuerdo a su afinidad con él. 
 
Fase estacionaria: Dependiendo de la polaridad del material se puede dividir en fase normal 
(adsorbente polar como sílica-gel) o fase reversa (adsorbente apolar como C18). La fase 
estacionaria se soporta sobre una placa plana generalmente de vidrio o aluminio. 
 
Muestra: Contiene los analitos que se someten al proceso de separación. Se siembra sobre 
una parte de la placa que está marcada para determinar la distancia que recorre sobre la 
placa. 
 
Cámara de desarrollo: Es un medio generalmente de vidrio sobre el que se deposita el 
eluyente y las placas. Su tamaño depende de si se trata de cromatografía analítica o 
preparativa. 
 
Desarrollo de la cromatografía: 
El proceso de cromatografía se inicia sembrando la muestra sobre la placa, mientras en la 
cámara de desarrollo se adiciona el eluyente el cual debe permanecer por un tiempo en 
reposo mientras se alcanza el equilibrio de fases. Posteriormente se adiciona la placa en la 
cámara. El eluyente va subiendo a través de la fase estacionaria por capilaridad, pasa por el 
punto de aplicación disuelve la muestra y la arrastra de acuerdo a su afinidad con  la fase 
estacionaria y móvil. Después de que la fase móvil pasa 2/3 de altura de la placa se retira y 
se seca. 
Los métodos de detección de los analitos son los siguientes: 
El primero es incorporar un material fluorescente sobre la fase estacionaria, el cual después 
del desarrollo de la cromatografía se observa a través de una lámpara de ultravioleta 
generalmente a dos longitudes de onda 254nm (onda corta) y 365 nm (onda 
larga).Dependiendo de los grupos funcionales que contenga el analito este absorbe la 
energía de esta longitudes de onda que hacen que se observen brillantes o no se vean. 
El segundo es adicionar un reactivo que reacciona con el analito permitiendo que se 
observe una mancha con alguna coloración sobre la placa. Los reveladores más usados son 
solucione de yodo y ácido sulfúrico que muestran manchas oscuras de los compuestos 
orgánicos con los que reaccionan. Algunos otros reveladores más específicos se usan de 
acuerdo a los grupos funcionales que contienen el analito o dependiendo de que metabolitos 
se analiza. 
 
Un factor muy importante a tener en cuenta en la CCF es el factor de retardo Rf que 
permite diferenciar un analito de otro y es la relación entre la distancia recorrida por el 
analito en la placa y la distancia recorrida por el eluyente. Se determina de acuerdo a la 
siguiente ecuación: 
         
 
Donde: 
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dr: distancia recorrida por el analito 
dm: frente del disolvente (distancia recorrida por este). 
 
 
Figura 11. Definición Rf para cromatografía en capa fina (CCF). 
 
En el caso en que varios analitos tengan el mismo Rf en un sistema determinado se debe 
recurrir a un cambio del sistema de elución con mezclas de otros disolventes o utilizar 
métodos alternativos como la cromatografía de Gases (CG) o la cromatografía de líquidos 
de alta eficiencia (HPLC). 
 
 
CROMATOGRAFÍA EN COLUMNA (CC) 
 
Esta técnica utiliza como se mencionó anteriormente el equilibrio entre los analitos y las 
fases tanto móvil como estacionaria, permitiendo el intercambio a medida que se da la 
corrida a través de estos. 
A diferencia de la cromatografía en capa fina permite utilizar gran cantidad de muestra para 
la separación ya con la fase estacionaria empacada, generalmente en una columna de vidrio 
con una altura y un diámetro adecuado. 
 
 
 
Figura 12. Columna cromatográfica 
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Las fases estacionarias más empleados en esta técnica son la sílica-gel, celulosa en polvo, 
resinas de intercambio iónico y sephadex. Esto dependerá de la naturaleza de los analitos. 
 
El éxito de la separación por columna radica en varios factores, como el empaquetado de la 
fase estacionaria, el diámetro y altura de la columna sin embargo el más importante es la 
selección de la fase móvil. 
Este parámetro es el que permite el equilibrio de cada uno de los analitos en las dos fases de 
acuerdo a su afinidad con cada una de ellas. Por lo tanto el escoger una buena fase móvil 
dará excelentes resultados en la separación. 
Cuando una cromatografía se hace en fase normal (sílica-gel) y si no se conocen los 
analitos a separar se comienza utilizando un solvente apolar como es el hexano o éter de 
petróleo, y se incrementa su polaridad gradualmente hasta llegar a solventes de alta 
polaridad como el metanol, etanol o butanol, pero que no arrastren la fase estacionaria. 
En fase reversa ocurre el proceso inverso debido a que la fase estacionaria utilizada es 
apolar (C8, C18).Por lo tanto el disolvente utilizado al comenzar la cromatografía es 
butanol o metanol hasta llegar a uno de baja polaridad. 
Sin embargo hay muchos casos en que se conocen los analitos que se van a separar, por lo 
tanto se deben usar mezclas de disolventes con afinidades diferentes que permitan una 
buena resolución en la separación. 
 
A continuación se muestra un diagrama que muestra los grupos de disolventes que pueden 
ser mezclados para una buena separación: 
Xa: Corresponde con solventes aceptores de protones: éter etílico, éter isopropílico, 
diclorometano. 
Xd: Solventes donadores de protones: Ácido acético,  formamida, agua. 
Xn:Solventes con interacciones dipolo: Nitrobenceno, diclorometano 
 
Figura 13. Prisma para selección de mezclas de disolventes en cromatografía 
 
El seguimiento del proceso de separación en la columna se hace a través de CCF, de las 
diferentes fracciones obtenidas. 
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CROMATOGRAFÍA DE GASES 
 
Es una técnica cromatográfica en la que los analitos deben ser introducidos en fase gaseosa, 
por lo tanto el análisis se hará sobre mezclas de compuestos volátiles. La elución se 
produce por el flujo de un gas inerte (fase móvil), cuya función es la de transportar el 
analito a través de la columna, sin que hay interacción con esta. 
Existen dos tipos de cromatografía de gases: la cromatografía gas-sólido y la cromatografía 
gas-líquido, esta última es la que más se usa en la actualidad 
A continuación se hace la descripción de las partes fundamentales del cromatógrafo de 
gases: 
Fase móvil (gas de arrastre): 
El gas de arrastre tiene dos propósitos: Transportar los componentes de la muestra, y crear 
una matriz adecuada para el detector. Para la utilización de este deben tenerse ciertas 
condiciones: 
El gas debe ser inerte, tanto con la muestra como con la fase estacionaria.  
Debe ser de fácil acceso y estar puro. 
Ser económico por el alto gasto y adecuado para el detector.  
Los más utilizados son: Helio, Argón, Nitrógeno, Hidrógeno y CO2,  
Sistema de inyección 
Generalmente se emplea una microjeringa con capacidad de varios microlitros, la cual está 
sellada por una goma de silicona (septum) 
La cantidad de muestra que se inyecta depende del tipo de columna, si es rellena el 
volumen a inyectar será de unos 20 μL, y en el caso de las columnas capilares es de 1 a 2 
 μL, aunque en general la cantidad a inyectar se determina al establecer el método con las 
condiciones a usarse para un optimo análisis.  
Hay ocasiones que la muestra está muy concentrada por lo tanto se requiere solo tomar 
parte de esta y se hace una división y tomar una parte que se introduce en la columna, o si 
viene diluida no se hace este proceso  
Hay dos métodos de inyección de la muestra con división (split) o sin división (splitless). 
En el primero se toma una sola parte de la muestra para evitar la saturación en el puerto de 
inyección y la columna. 
Fase estacionaria: 
En GC se emplean dos tipos de columnas: las empacadas o de relleno y las  capilares. En la 
actualidad se usan las segundas debido a su mayor rapidez y eficiencia. La longitud de estas 
columnas es variable, de 2 a 60 metros, y están construidas en acero 
inoxidable, vidrio, sílice fundida o teflón.  
Horno: 
La temperatura es una variable importante, ya que de ella va a depender el grado de 
separación de los diferentes analitos. Por lo tanto la rampa de temperatura es un factor muy 
importante, y en algunas ocasiones se estandariza tras ensayo y error. Además se 
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acostumbra a dejar por un tiempo de más el proceso a la máxima temperatura alcanzada 
para eliminar residuos de muestra que pueda quedar en la columna, sin embargo  se debe 
tener cuidado con dicha temperatura para evitar la descomposición. 
Detector: 
Es la parte del cromatógrafo que se encarga de determinar cuándo ha salido el analito por el 
final de la columna. Las características de un detector deben ser: 
 Alta sensibilidad: Es necesario que pueda determinar con precisión cuándo sale 
analito y cuando sale sólo el gas portador. 
 Respuesta lineal al analito con un rango de varios órdenes de magnitud. 
 Tiempo de respuesta corto, independiente del caudal de salida. 
 Intervalo de temperatura de trabajo amplio. 
 Estabilidad y reproducibilidad, es decir, a cantidades iguales de analito debe dar 
salidas de señal iguales. 
Los detectores más usados son: 
 Detector de ionización de llama (FID) 
 Detector de conductividad térmica (TCD) 
 Detector termoiónico (TID) 
 Detector de captura o microcaptura de electrones (ECD o μECD). 
 Detector de emisión atómica (AED) 
A continuación se muestra un esquema de un equipo de GC: 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Esquema 1. Partes fundamentales de un equipo de Cromatografía de gases (CG) 
 
 
 
 
 
 
 
DETECTOR 
PROCESADOR 
DE SEÑALES 
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CILINDRO 
(GAS DE 
ARRASTRE) 
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INYECCIÓN 
HORNO 
(COLUMNA) 
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ASPECTOS ESPECTROSCÓPICOS 
 
INFRARROJO 
 
Se basa en la absorción de la radiación infrarroja por compuestos orgánicos los cuales tras 
la absorción producen movimientos de tensión y flexión en los enlaces que hace ver ciertas 
bandas características de los diferentes grupos funcionales. 
 
Los parámetros a tener en cuenta para su medición son la absorbancia o transmitancia 
versus longitud de onda (λ) dado en nm o su inverso el número de onda (υ) dado en cm-1. 
 
El espectro de IR se divide en tres zonas: 
 
 IR cercano IR medio IR lejano 
λ (nm) 700-2500  2500-15000 15000-100000 
υ (cm-1) 14300-4000 4000-650 650-250 
 
La mayor de los compuestos orgánicos da movimientos en sus enlaces tras la absorción en 
la región del infrarrojo medio.  
 
 
Modos de vibración de las moléculas: 
 
Movimientos de Extensión (Stretching): stretching simétrico, stretching asimétrico y 
tijereteo. 
El stretching asimétrico es un movimiento de mayor energía que el simétrico, y ambos 
requieren más energía que el tijereteo. 
Este mode de vibración tiene que ver con la extensión o acortamiento del enlace. 
 
Movimiento de flexión (Bending): este movimiento tiene que ver con el cambio en el 
ángulo de enlace, puede ser  ente enlaces de un átomo en común o entre un grupo de 
átomos en una molécula con respecto al resto de la molécula sin vibración. 
Lios cuatro movimientos que afectan el ángulo de enlace son: rocking (balanceo), 
scissoring (tijereteo), twisting (torsión), wagging (aleteo), estos dos últimos sedan fuera del 
plano. 
 
Las muestras pueden prepararse por 4 métodos dependiendo del estado en que se encuentre 
(sólido, líquido). 
 
Solución: No destructiva, se puede recuperar la muestra, no recomendable para muestras 
muy diluidas. Depende de la solubilidad de la muestra en el disolvente para su análisis. 
Pastilla de KBr: se utiliza con ambos tipos de muestras. 
Película: utilizado para muestras líquidas o aceitosas. 
Nujol: No se puede recuperar la muestra, se forma una suspensión al mezclarse. 
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ESPECTROMETRÍA DE MASAS 
 
Es una técnica analítica que permite determinar la masa molecular de un compuesto con la 
fragmentación de la molécula o con la obtención de la fórmula molecular con la masa 
exacta. Es una técnica muy sensible y es destructiva (la muestra utilizada no se recupera). 
  
Los fragmentos obtenidos son iones positivos que llegan a un analizador en el equipo y 
luego pasan al detector.  En el equipo debe usarse una bomba de alto  vacío que permita 
mantener presión más baja a al atmosférica ya que los iones pueden interactuar con los 
componentes de esta y transformarse. 
 
A continuación se muestra un diagrama de bloques del funcionamiento del espectrómetro 
de masas. 
 
 
 
 
 
 
   
 
 
 
 
 
 
Esquema 2. Partes fundamentales de un equipo de Espectrometría de masas  
 
Algunas de las técnicas más utilizadas  son: 
 
Impacto electrónico: 
 
En esta técnica la fuente contiene un filamento caliente el cual produce los electrones, estos 
son acelerados por una diferencia de potencial de 70 e-V que se da entre el filamento y un 
ánodo. 
Las moléculas pasan a través de la fuente de electrones acelerados, los cuales al impactar 
con ellas por repulsión electrostática hace que pierdan un electrón y empiecen a 
fragmentarse, formando iones positivos 
Estos iones son atraídos a una rendija la cual luego los transporta hasta el analizador de 
masas. Así los iones formados son de menor relación carga/masa al ión molecular, entre 
ellos se obtiene un fragmento llamado pico base que es el más estable y el más abundante 
(100%). 
Algunas ventajas de esta fuente  son su alta sensibilidad y alta fragmentación de la 
molécula que permite su identificación  
Algunas desventajas es que deben usarse muestras volátiles, y que no se descompongan 
térmicamente., además que  en algunos casos la fragmentación no muestra el ión molecular. 
  
SISTEMA DE 
ENTRADA 
FUENTE DE 
IONES 
ANALIZADOR 
DE IONES 
DETECTOR 
PROCESADOR 
DE SEÑALES 
LECTURA 
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Ionización química: 
 
Los átomos gaseosos de la muestra se ionizan tras la colisión con iones producidos por un 
gas reactivo que se bombardea con electrones, generalmente metano, butano o amoniaco. 
El gas se introduce en una proporción 1000:1 para que los electrones del filamento logren 
ionizar el gas y no la muestra. Los iones formados del gas pueden donar o recibir un protón 
de la muestra formando iones [M+1] y [M-1] y por adición electrofílica se forman los iones 
[M+15], [M+24], y [M+18] (con NH4+). 
Este es un método de ionización suave, ya que no usa la colisión de electrones de alta 
energía sobre la muestra como en impacto electrónico, la transferencia de energía durante la 
ionización es de alrededor de 5 e-V, lo que hace que no haya casi fragmentación., 
generalmente se observan uno o dos iones. 
Por lo tanto se obtiene una buena concentración de un solo ión con buena resolución, pero 
se obtiene poca información de la estructura. 
 
Bombardeo rápido de átomos (FAB) : 
 
 La muestra se encuentra disuelta en un líquido de baja presión de vapor como el glicerol y 
se ioniza por el bombardeo de átomos de Xenón o Argón de alta energía (6-10 ke-V) sobre 
esta., formándose los iones por ataque catiónico  [M+1], por desprotonación  [M-1]  y 
[M+23] (Na
+
). 
Se usa en compuestos no volátiles y de alto peso molecular. La fragmentación es útil en 
compuestos con varias unidades monoméricas como polisacáridos, proteínas, etc., ya que la 
fragmentación ocurre sobre el enlace peptídico o sobre el enlace glicosídico permitiendo 
conocer cada unidad monomérica o cada residuo de aminoácido y saber la secuencia de 
estos compuestos. 
 
RESONANCIA MAGNÉTICA NUCLEAR (RMN) 
 
Esta técnica se fundamenta en el estudio de la interacción ondas electromagnéticas con 
longitudes de onda  en la región de la radiofrecuencia con los núcleos de los átomos 
sometidos a un campo magnético intenso. 
 
Las propiedades de los núcleos a tener en cuenta en el fenómeno son: 
 
El momento angular: Es el movimiento de los núcleos sobre su propio eje. 
 
Espín nuclear (I): Es el movimiento que tienen los núcleos con respecto a un eje imaginario 
en un campo magnético aplicado, teniendo dos orientaciones: paralelo al campo y en contra 
del campo. Se considera que la orientación paralela al campo magnético es de baja energía 
y en contra del campo es de alta energía 
Existen algunos átomos que tienen spin nuclear cero, y no pueden ser determinados por 
RMN, sucede para elementos con masa y carga par, los cuales no poseen propiedades 
magnéticas es el caso de 
12
C, 
16
O, 
18
O, 
32
S. 
 
 
La relación matemática que determina el número posible de estados de spin es el siguiente: 
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Por ejemplo para 
1
H  y 
13
C     I = 1/2. Por lo tanto hay dos orientaciones posibles m= +/- ½ 
 
Energía de los estados del espín nuclear: 
Viene dada por la relación matemática: 
 
  
      
  
 
 
h: Constante de  Planck 
B:campo magnético aplicado 
 : Constante giromagnética 
 
Momento magnético: El núcleo contiene partículas cargadas en su interior (protones) las 
cuales al ser sometidas a un movimiento rotacional generan un momento magnético μ. 
 
Movimiento de precesión: 
La aplicación de una energía en la longitud de onda de radiofrecuencia origina que los 
núcleos tengan un movimiento, se pensaría que fueran paralelos o antiparalelos al campo 
magnético aplicado. Sin embargo esto no ocurre y los núcleos giran alrededor del eje del 
campo tanto hacia arriba como hacia abajo, formando como una especie de movimiento de 
trompo. 
 
Por lo tanto cuando los núcleos se someten a un campo magnético los momentos 
magnéticos de los núcleos tienen este movimiento de precesión, a una frecuencia conocida 
como frecuencia de Larmor (w).Esta depende tanto de la constante giromagnética 
(propiedad de cada núcleo) como del campo magnético. 
 
     
 
 
De acuerdo a esto para que ocurra el fenómeno de resonancia debe haber una frecuencia 
igual a la de precesión del núcleo, por lo tanto si se aplica una frecuencia en MHz igual a la 
frecuencia de precesión de los núcleos el fenómeno se da.   
Esta frecuencia que se debe aplicar debe ser específica, ay que cada nécleo entra en 
resonancia a diferentes frecuencias, dependiendo del campo magnético aplicado. 
Por ejemplo para el 
13
C la frecuencia que se debe aplicar para que los núcleos entren en 
resonancia es aproximadamente ¼  de la frecuencia de resonancia de 
1
H. 
Por lo tanto si un experimento de protón se hace en un equipo de 400MHz la frecuencia de 
resonancia para obtener el espectro de 
13
C debe ser aproximadamente de 100MHz. 
 
Al aplicar la energia con longitud de onda en la radiofrecuencia necesaria todos los 
momentos magnéticos se mueven en un solo sentido a la frecuencia de Larmor.            
(figura 12 b). Con la oscilación de los momentos magnéticos alineados y del campo 
magnético en una sola dirección, se genera una corriente con una frecuencia igual a la de 
precesión , la cual se amplifica  y se grafica como función de la frecuncia de irradiación, 
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obteniendo el espectro de RMN. Al terminar la aplicación de la radiofrecuencia, los núcleos 
regresan a su estado de baja energía sin estar alineados (figura 12a). 
 
 
Figura 14. Representación del movimiento uniforme de los momentos magnéticos tras la                            
aplicación de la radiofrecuencia. 
 
Desplazamiento químico: 
La frecuencia de resonancia que se obtiene de cada núcleo no solo depende  del campo 
magnético aplicado sino también del ambiente químico en el que se encuentre. 
Los núcleos poseen partículas cargadas las cuales al estar en movimiento generan un campo 
magnético, generando una protección de los núcleos. Cuando los núcleos se encuentran 
cerca de grupos electronegativos la protección de estos núcleos disminuye hace que los 
núcleos tengan una frecuencia mayor. 
Para poder establecer una escala que permita ver las mismas frecuencias al aplicar energía 
de radio frecuencias diferentes (80 MHz, 200MHz, 400 MHz) se establece una relación 
entre la diferencia entre la frecuencia del núcleo (υ) y la frecuencia de referencia (υr) y la 
frecuencia aplicada (  ) y se toma un compuesto de referencia, el más utilizado el 
tetrametilsilano (TMS). 
 
  
     
  
 
 
  
   
  
                       
    
     
      
 
Acoplamientos spin-spin: 
 
Sigue la regla m = 2nI +1 donde n es el número de protones vecinales a las señal analizada 
En el caso de protón I= ½ por lo tanto: 
      
 
Con esto se sigue el triángulo de pascal para la intensidad de las señales. 
Por ejemplo para una señal triple las intensidades serían 1 2 1. 
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Figura 15. Representación señal triple en un espectro de RMN 
1
H. 
Existen diferentes acoplamientos de acuerdo a la distancia del enlace con el cual se da así: 
 
Geminal: a dos enlaces: H-C-H 
Vecinal: a tres enlaces: H-C-C-H 
Alílico: cuatro enlaces: H-C-C=C-H 
Homoalílico: cinco enlaces: H-C-C-C=C-H 
 
Roof effect: (Efecto de  tejado): Se da la degeneración de las intensidades de señales por la 
cercanía con la señal que está acoplada en la cual una de ellas aumenta a expensas de la 
otra. 
 
 
Figura 16. Representación señales dobles degeneradas debido a su acoplamiento. 
 
A continuación se muestran los desplazamientos químicos de diferentes protones: 
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Figura 17. Desplazamiento químico de diferentes señales en 
1
H 
 
 
RMN 
13
C 
Generalmente este tipo de espectro se corre desacoplado a diferencia del protón que 
muestra las multiplicidades de cada señal. Por lo tanto se observa en el espectro solo 
señales simples. Con esto se obtiene los desplazamientos químicos de cada señal siendo su 
interpretación más sencilla de analizar. 
A continuación se muestra una figura con los desplazamientos químicos  más frecuentes en 
carbono. 
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Figura 18. Desplazamiento químico de diferentes señales en 
13
C 
 
 
DEPT (distortionless enhancement through polarization transfer): 
Es un experimento que permite saber que carbonos en la estructura de un compuesto se 
encuentran protonados. Se tiene que tener en cuenta que como son dos núcleos los que 
están interactuando deben ser desacoplados para que den señales simples. 
Lo que muestra este espectro es que el ángulo del pulso para el protón en 90, o 135°, 
permite ver un subespectro para cada ángulo. 
Asi en  el DEPT 90 se observan todos lo carbonos con uns solo protón (CH o metinos). 
El DEPT 135 permite diferenciar entre CH3 y CH en una fase del espectro y los CH2 en la 
otra fase. Generalmente los primeros se observan en la fase positiva y los metilenos en la 
fase negativa. 
Este experimento es el más usado en la actualidad para la diferenciación de carbonos 
protonados. 
 
 
  
Experimentos bidimensionales: 
Se dividen en Homonucleares y heteronucleares: 
Los homonucleares son: 
COSY: Permite la visualización de acoplamientos entre protones a través del enlace 
generalmente se observan en acoplamientos vecinales (3 enlaces). 
 
NOESY, ROESY: Muestran los acoplamientos de los protones en una molécula a través del 
espacio. 
25 
 
 
TOCSY: Muestra la conectividad de los protones en un sistema de espines. Permite ver 
todos los acoplamientos con respecto al COSY que muestra algunos. 
 
Los heteronucleares son: 
 
HMQC, HSQC: Muestran las interacciones protón carbono a un enlace permitiendo 
identificar todos  los carbonos protonados en la molécula. La diferencia entre ambos 
consiste en que en el segundo se necesita menor cantidad de muestra, menor cantidad de 
tiempo de máquina y una mejor resolución de los contornos, por lo tanto es el experimento 
que se utiliza con mayor frecuencia actualmente. 
 
HMBC, COLOC: Permiten ver las correlaciones a dos y tres enlaces protón carbono, 
permitiendo identificar, que grupos vecinos tiene un carbono protonado. 
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JUSTIFICACIÓN 
 
Wigandia kunthii es una planta que se encuentra al interior de la UNAM,  cerca al instituto 
de química. Dicha planta es un arbusto que crece muy fácilmente en la zona y se poda con 
frecuencia. Por lo tanto es fácil obtener sus hojas como material de estudio. 
 
Pertenece a la familia Hydrophyllaceae de la que se han hecho algunos estudios químicos  
en el género Phacelia
1, 2, 3, 4
 Nama y otros en Wigandia. De este último se han podido 
obtener diferente clases de compuestos tales como quinonas, hidroquinonas, flavonoides, 
terpenos y  benzociclodecadienos (wigandol y sus derivados). 
8, 10, 11
 
 
Con el objetivo de contribuir a la diversidad química de esta especie y por lo tanto del 
género, del cual no se tienen muchos estudios de este tipo de metabolitos 
(benzociclodecadienos),  se busca obtenerlos,  aislados y  determinar su estructura por 
métodos espectroscópicos modernos. Además después de conocidos estos compuestos se 
podría pensar en hacer análisis comparativos con otras especies que presenten esta misma 
clase de metabolitos para poder identificarlos con más facilidad y contribuir al estuido 
fitoquímico de diferentes especies. También la obtención de derivados no identificados 
ampliaría la variedad y permite conocer características muy específicas de estos 
compuestos. 
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OBJETIVOS 
 
OBJETIVO GENERAL 
Contribuir al conocimiento químico de la familia Hydrophyllaceae mediante el 
estudio fitoquímico de la especie Wigandia urens.  
 
OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 Aislar los metabolitos secundarios más conspicuos de Wigandia urens utilizando 
técnicas cromatográficas como cromatografía en columna (CC),  cromatografía en 
capa fina (CCF) y cromatografía de gases-espectrometría de masas (CG-MS) 
 
 Identificar los metabolitos aislados haciendo uso de métodos espectroscópicos de 
Resonancia Magnética Nuclear (RMN), espectrometría de masas (E.M), Infrarrojo 
(I.R)  y ultravioleta  (U.V.) 
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SECCIÓN EXPERIMENTAL 
 
MATERIALES Y EQUIPOS 
 
Materiales: 
 
Se utilizó Sílica-gel 230-400 mesh para cromatografía en columna Placas de Sílica-gel de 
0.20 mm fueron usadas para TLC analítica y  0.25 -2 mm para TLC preparativa,  con 
indicador de fluorescencia suministradas por MACHEREY NAGEL. 
 
                               
  
Figura  19. Sílica gel utilizada  Figura 20. Placa preparativa  
 para CC      utilizada en CCF 
 
Los reveladores utilizados para CCF fueron Óleum y  Sulfato Cérico. 
 
Equipos: 
 
Para determinar el punto de fusión se utilizó un equipo Fisher-Jhons de 0-300°C sin 
corregir. 
Se usó un espectrómetro FT-IR Bruker Tensor 27 para la toma de espectros de infrarrojo. 
Un equipo Varian Gemini versión 2000 para espectros de RMN de 200 MHZ, un equipo 
JEOL Eclipse de 300 MHz y Bruker Avance III para 400 MHz. 
Todos los datos de RMN son reportados con referencia al TMS y el disolvente usado 
CDCl3. Los desplazamientos químicos δ son dados en ppm y las constantes de 
acoplamiento J en Hz. 
Se utilizó un espectrómetro de masas Jeol, JMS AX-505 HA por impacto electrónico a 70 
eV  y un cromatógrafo Agilent 6890N y espectrómetro de masas Jeol JMS-GCMate II para 
GC-MS.  
La condicionen cromatográficas utilizadas para el espectro de CG-MS fueron: 
Se utilizó una columna HP5 (30m x 0.25 mm  D.I x 0.25 µm espesor de película).  
EL flujo utilizado fue de 1 ml/min.  
Rampa de temperatura: La temperatura comenzó en 30°C se mantuvo por un minuto, de ahí 
se aumentó a 7°C/min hasta 305°C y se mantuvo por 5 min. 
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Figura 21. Equipo RMN Jeol    Figura 22. Equipo RMN Varian        
                 Eclipse de 300MHZ            de 200MHZ 
 
                                
 
Figura 23. Equipo FT-IR     Figura 24. Equipo GC-MS  
Bruker Tensor      (Agilent-Jeol)        
     
MÉTODOS 
 
AISLAMIENTO, PURIFICACIÓN E IDENTIFICACIÓN ESTRUCTURAL. 
 
A partir del extracto hexánico de hojas secas de Wigandia urens  se obtienen 15 fracciones 
por cromatografía en columna. 
Se utilizó cromatografía en columna sucesiva para disminuir la complejidad en cada una de 
las fracciones obtenidas de este extracto. Posteriormente se utilizó CCF preparativa para la 
obtención de los analitos puros o casi puros. Su aislamiento se siguió a través de 
espectroscopia de ultravioleta (UV) y RMN 
1
H de 200MHz.   
Después es enviado a RMN de 400MHz acompañado de espectrometría de masas e 
infrarrojo y se obtienen los datos necesarios para hacer su elucidación estructural. 
 
La estructura de los compuestos determinada por RMN se hace con los espectros de     
RMN 
1
H y RMN 
13
C, acompañada de los experimentos DEPT, COSY, NOESY, HSQC y 
HMBC.   
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RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 
 
AISLAMIENTO Y PURIFICACIÓN  
El residuo del extracto hexánico de las hojas de Wigandia urens (25,58 g), se cromatografió 
en una columna de vidrio (φ = 7.5 cm, h = 60 cm) utilizando 250 g de sílica-gel como 
adsorbente y como eluyente mezclas de hexano y acetato de etilo de polaridad creciente. Se 
obtuvieron 71 fracciones, las cuales se reunieron de acuerdo con la similitud de sus 
componentes determinada por CCF (Tabla 2). 
 
Tabla 2. Fracciones primarias obtenidas del extracto hexánico 
 
Fracción Eluyente – Proporción Fracciones 
reunidas 
Clave Peso 
(g) 
1-12 Hexano 100 % 1-2 JCV-Wk-A 0.5245 
13-25 Hexano-AcOEt  95:5 3-10 JCV-Wk-B 0.0384 
26-48 Hexano-AcOEt  9:1 11-14 JCV-Wk-C 0.0202 
49-60 Hexano-AcOEt  8:2 15-16 JCV-Wk-D 2.7646 
61-71 Hexano-AcOEt  6:4 17-21 JCV-Wk-E 2.4930 
  22-25 JCV-Wk-G 1.0857 
  26-31 JCV-Wk-H 3.3902 
  32-38 JCV-Wk-I 3.3307 
  39-49 JCV-Wk-J 0.6012 
  50-53 JCV-Wk-K 0.5661 
  54-56 JCV-Wk-L 0.6173 
  57-63 JCV-Wk-M 1.1474 
  64-69 JCV-Wk-N 0.9880 
  70 JCV-Wk-O 0.1643 
  71 JCV-Wk-P  
 
SEPARACION DE LA FRACCION JCV-Wk-A 
La fracción JCV-Wk-A, se fraccionó nuevamente en columna (φ=3.5 cm, h= 46cm) sobre 
20 g de sílica-gel utilizando hexano-AcOEt como eluyente, obteniéndose 21 fracciones que 
se reunieron por su similitud en CCF. (Ver Tabla 3 y esquema 1) 
 
Tabla 3. Fracciones secundarias obtenidas de la re-cromatografía de la fracción JCV-Wk-A. 
 
Fracción Eluyente-Proporción 
 
Fracciones 
reunidas 
Clave 
1-19 Hexano 100 % 1 JCV-Wk-AA 
20 Hexano-AcOEt 9:1 2 JCV-Wk-AB 
21 Hexano-AcOEt 8:2 3-8 JCV-Wk-AC 
  9-16 JCV-Wk-AD 
  17-19 JCV-Wk-AE 
  20 JCV-Wk-AF 
  21 JCV-Wk-AG 
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La fracción JCV-Wk-AB se cristalizó de MeOH caliente obteniéndose un sólido el cual se 
filtró (0.3137 g) y se identificó por RMN 
1
H como el hidrocarburo hentriacontano (C31H64).  
 
  
 
 
Esquema 3. Esquema de la cromatografía en columna de la fracción primaria JCV-Wk-A 
 
SEPARACION DE LA FRACCION JCV-Wk-D 
 
La fracción primaria JCV-Wk-D (2.7646 g), se recromatografió en  columna (φ = 4.5cm,     
h = 40cm) utilizando 50 g de sílica-gel como adsorbente, obteniéndose 27 fracciones 
eluidas con DCM 100%, y finalmente la fracción 28 con acetato de etilo 100%. (Ver Tabla 
4 y esquema 2) 
 
Tabla 4. Fracciones secundarias obtenidas de la re-cromatografía de la fracción JCV-Wk-D. 
 
Fracción Eluyente-Proporción Fracciones 
reunidas 
Clave Masa (g) 
1-27 DCM  100 % 1-3 JCV-Wk-DA 0.4199 
28 AcOEt  100% 4-6 JCV-Wk-DB 0.9069 
  7-10 JCV-Wk-DC 0.2938 
  11-18 JCV-Wk-DD 0.6587 
  19-27 JCV-Wk-DE 0.3025 
  28 JCV-Wk-DF 0.0927 
 
Se tomaron espectros de RMN 
1
H de 200 MHz  de las fracciones JCV-Wk-D2 y JCV-Wk -
D10 antes de reunir. Esta última, mosto la presencia de triglicéridos. 
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Esquema 4. Esquema de la cromatografía en columna de la fracción primaria JCV-Wk-D 
 
 
SEPARACION DE LA FRACCION JCV-Wk-E 
 
La fracción JCV-Wk-E se fraccionó por cromatografía en columna (previa precipitación  
con MeOH y filtración,  utilizando la misma columna anterior). Como eluyentes  se 
utilizaron DCM y acetona obteniéndose las siguientes fracciones (Ver Tabla 5 y esquema 
3). El sólido precipitado se identificó como una mezcla alcoholes insaturados 
 
Tabla 5. Fracciones secundarias obtenidas de la re-cromatografía de la fracción JCV-Wk-E.  
 
Fracción Eluyente-Proporción Fracciones 
reunidas 
Clave Masa (g) 
1-27 DCM  100 % 1-2 JCV-Wk-EA 0.0054 
28-30 DCM-Acetona 1:1 3-6 JCV-Wk-EB 0.6823 
31 Acetona  100% 7-13 JCV-Wk-EC 0.1357 
32 MeOH   100% 14-22 JCV-Wk-ED 0.9173 
   23-30 JCV-Wk-EE 0.4107 
  31 JCV-Wk-EF 0.0885 
  32 JCV-Wk-EG 0.2471 
 
  
Previamente se tomaron espectros de RMN 
1
H de 200 MHz a las fracciones JCV-Wk-E4, 
E6, E9 y de masas por impacto electrónico (IE) a la JCV-Wk-E7,  los cuales indicaron la 
presencia de un derivado del wigandol y  mezcla de alcoholes, misma que se obtuvo 
también de la fracción JCV-Wk-EC con pf 73-78°C.   
De la fracción 32, se obtuvo por precipitación con MeOH  una mezcla de ácidos grasos 
saturados  pares (C16- C30)  (5.7 mg)  p.f =63-66 °C, y de las aguas madres una mezcla de 
ambos insaturados y saturados. 
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Esquema 5. Esquema de la cromatografía en columna de la fracción primaria JCV-Wk-E 
 
La fracción EB se separó nuevamente por cromatografía en columna utilizando la misma 
columna empleada para la fracción E y mezclas de hexano y acetato  de etilo de polaridad 
creciente como eluyentes. (Ver Tabla 6 y esquema 4) 
 
Tabla 6. Fracciones terciarias obtenidas de la re-cromatografía de la fracción JCV-Wk-EB. 
 
Fracción Eluyente-Proporción Fracciones 
reunidas 
Clave Masa (g) 
1-2 Hexano  100 % 1 JCV-Wk-EBA 0.0013 
9-24 Hexano-AcOEt 95:5 2 JCV-Wk-EBB 0.0092 
25-31 Hexano-AcOEt 9.1 3 JCV-Wk-EBC 0.0231 
32-35 Hexano-AcOEt 8:2 4-5 JCV-Wk-EBD 0.0276 
36-37 Hexano-AcOEt 7.3 6-9 JCV-Wk-EBE 0.0354 
38-39 Hexano-AcOEt 1:1 10-13 JCV-Wk-EBF 0.1989 
40- 41 AcOEt  100% 14 JCV-Wk-EBG 0.0696 
42 MeOH  100% 15 JCV-Wk-EBH 0.0611 
  16 JCV-Wk-EBI 0.0979 
  17 JCV-Wk-EBJ 0.0361 
  18 JCV-Wk-EBK 0.0488 
  19-21 JCV-Wk-EBL 0.0634 
  22-25 JCV-Wk-EBM 0.0246 
  26-35 JCV-Wk-EBN 0. 
  36-39 JCV-Wk-EBO  
  40-41 JCV-Wk-EBP  
  42 JCV-Wk-EBQ  
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La fracción JCV-Wk-EBG (69.6 mg) se purificó por CCF preparativa en una placa de 
20x20cm y de 2 mm de espesor de sílicagel. Como sistema de elución se empleó hexano-
AcOEt 9:1, y la placa se eluyó 3 veces (3x).  
Se obtuvieron 6 fracciones: JCV-Wk-EBG (a-f). El espectro de RMN 
1
H de 200 MHz  de la 
fracción JCV-Wk-EBGc (6.6 mg), indico la presencia del flavidulol A (2). 
  
Las fracciones  JCV-Wk-EBH y JCV-Wk-EBK, fueron purificadas por CCF preparativa  de 
silicagel de 1 mm de espesor. 
 
Para la fracción JCV-Wk-EBH (61.1 mg) se utilizó hexano-AcOEt 9:1 como eluyente y la 
placa se eluyó 3 veces (3x).   
Se obtuvieron 5 fracciones: JCV-Wk-EBH (a-e). La fraccion JCV-Wk-EBHd (38.2 mg), se 
identificó espectroscópicamente como el Flavidulol A (2), aislado previamente de 
Lactarius flavidulus 
12
.  
 
 
Figura 25.Mancha observada del flavidulol A en CCF 
 
Para la fracción JCV-Wk-EBK (48.8 mg) se utilizó una placa de 20x20cm y de 1 mm de 
espesor de sílicagel. El sistema de elución empleado fue DCM 100% y se eluyó 2 veces 
(2x), obteniéndose 3 fracciones. El análisis por RMN 
1
H a 200 MHz  y CG-EM en la 
fracción JCV-Wk-EBKc (16.6 mg) mostró un producto mayoritario el 3-geranil-4-
metoxifenol (5). 
 
 
 
Figura 26. Mancha observada del 3-geranil-4-metoxifenol en CCF 
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Esquema 6. Esquema cromatografía en columna de la fracción secundaria JCV-Wk-EB 
 
SEPARACION DE LA FRACCION JCV-Wk-G 
 
La fracción primaria JCV-Wk-G se separó por cromatografía en columna, (se utilizó la 
misma columna que para la fracción anterior), utilizando DCM y mezclas de DCM-acetona 
como eluyentes. (Ver Tabla 7 y esquema 5) 
 
Tabla 7. Fracciones secundarias obtenidas de la re-cromatografía de la fracción JCV-Wk-G. 
 
Fracción 
G 
Eluyente-Proporción Fracciones 
reunidas 
Clave Masa (g) 
1-29 DCM  100 % 1-3 JCV-Wk-GA 0.0042 
30-36 DCM-Acetona  95:5 4 JCV-Wk-GB 0.0038 
37-39 DCM-Acetona  9.1 5 JCV-Wk-GC 0.0127 
40-42 DCM-Acetona  8:2 6 JCV-Wk-GD 0.0256 
43-44 DCM-Acetona  1:1 7 JCV-Wk-GE 0.0230 
45 Acetona   100% 8 JCV-Wk-GF 0.0179 
46 MeOH     100% 9-17 JCV-Wk-GG 0.2487 
  18-26 JCV-Wk-GH 0.1163 
  27-32 JCV-Wk-GI 0.2100 
  33-39 JCV-Wk-GJ 0.1671 
  40-45 JCV-Wk-GK 0.1594 
  46 JCV-Wk-GL 0.0619 
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La fraccion JCV-Wk-GE (25.6 mg), se purificó por CCF preparativa  utilizando una placa 
de 20x20cm y de 0.25 mm  de espesor en sílicagel, empleando hexano-AcOEt 9:1 como 
eluyente y la placa se eluyó por 5 veces (5x).  
Se obtuvo 7 fracciones JCV-Wk-GE (a-g) que se analizaron por CCF y RMN 
1
H  
La fracción JCV-Wk-GEa (7.5mg) se identificó espectroscópicamente como una mezcla 
con el 3-geranil-4-metoxifenol (5) como componente mayoritario. 
Las fracciones  JCV-Wk-GE e-g se reunieron (5.7mg) e identificaron como el ácido 3-
geranil-4-metoxi-benzoico (6). 
 
 
 
Figura 27. Mancha observada del Ácido 3-geranil-4-metoxibenzoico en CCF 
 
 
La fracción JCV-Wk-GF (17.9 mg) se purificó por CCF preparativa  utilizando una placa 
de 20x20cm y de 0.25 mm  de espesor en sílicagel, empleando hexano-AcOEt 9:1 como 
eluyente y la placa se eluyó 3 veces (3x).  Se obtuvo 5 fracciones JCV-Wk-GF (a-e) que se 
analizaron por CCF y RMN 
1
H. 
De las fracciones JCV-Wk-GFd y JCV-Wk-GFe (11.3mg)  se aisló nuevamente el ácido 3-
geranil4-metoxibenzoico (6). 
 
 
 
De la fracción GI se obtuvo por cristalización de MeOH un sólido que se identificó 
espectroscópicamente como -sitosterol (10) (0.154 g). 
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Esquema 7. Esquema de la cromatografía en columna de la fracción primaria JCV-Wk-G 
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SEPARACION DE LA FRACCION JCV-Wk-H 
 
De la fracción primaria H se obtuvo por cristalización espontanea un compuesto cristalino 
de p.f.163-166 °C, el cual se identifico espectroscópicamente como Wigandol (1)           
(198.4 mg).  Las aguas se cromatografiaron en columna (φ = 4cm, h = 40cm) utilizando 60 
g de Sílica-gel como adsorbente y como eluyente mezclas de DCM-acetona en orden 
creciente de polaridad. (Ver Tabla 8 y esquema 6) 
 
 
 
Figura 28. Mancha observada del wigandol y un patrón en CCF 
 
Tabla 8. Fracciones secundarias obtenidas de la re-cromatografía de la fracción JCV-Wk-H. 
 
Fracción 
H 
Eluyente-Proporción Fracciones 
reunidas 
Clave Masa (g) 
1-30 DCM  100 % 1-4 JCV-Wk-HA 0.0575 
31-38 DCM-Acetona 98:0.2 5 JCV-Wk-HB 0.0870 
39-49 DCM-Acetona 95:0.5 6 JCV-Wk-HC 0.1212 
50-52 DCM-Acetona 95:5 7 JCV-Wk-HD 0.1191 
53-54 DCM-Acetona 1:1 8 JCV-Wk-HE 0.1138 
55 Acetona 100% 9-13 JCV-Wk-HF 0.3914 
56 MeOH 100% 14-20 JCV-Wk-HG 0.5655 
  21-38 JCV-Wk-HH 0.3704 
  39-49 JCV-Wk-HI 0.1191 
  50-52 JCV-Wk-HJ 0.0336 
  53-55 JCV-Wk-HK 0.8335 
  56 JCV-Wk-HL 0.0937 
 
Las fracciones  JCV-Wk-H (A-E) se separaron por CCF preparativa, en placas de sílica-gel 
de 20x20 cm x 1 mm de espesor, utilizando como eluyente DCM-Acetona  99:1 y eluyendo 
la placa las veces necesarias para una mejor separación de los componentes. 
 
De las fracciones JCV-Wk-HAd (22.6 mg), JCV-Wk-HBd (27.2 mg), JCV-Wk-HDe        
(20 mg), JCV-Wk-HEc (21.8mg)   se obtuvieron cantidades adicionales  del ácido 3-
geranil-4-metoxibenzoico (6). 
 
De las fracciones JCV-Wk-HCd (16.5 mg), JCV-Wk-HEb (13.6 mg), JCV-Wk-HF 
(129.1mg)  y JCV-Wk-HG (187.4  mg) se identificó como wigandol (1), mientras que de la 
fracción HH se aisló nuevamente β-sitosterol (10) (50.7 mg). 
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Esquema 8. Esquema de la cromatografía en columna de la fracción primaria JCV-Wk-H 
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SEPARACION DE LA FRACCION JCV-Wk-I 
 
La fracción primaria I se separó por cromatografía en columna (φ=4 cm, h=40 cm) 
utilizando 60g de sílica-gel como adsorbente y como eluyente mezclas de DCM-Acetona en 
orden creciente de polaridad (Ver Tabla 9 y esquema 7). 
 
Tabla 9. Fracciones secundarias obtenidas de la re-cromatografía de la fracción JCV-Wk-I 
 
Fracción 
I 
Eluyente-Proporción Fracciones 
reunidas 
Clave Masa (g) 
1-22 DCM  100 % 1-2 JCV-Wk-IA 0.0035 
23-31 DCM-Acetona 98:2 3-10 JCV-Wk-IB 2.0224 
32-35 DCM-Acetona 95:5 11-13 JCV-Wk-IC 0.1247 
36-44 DCM-Acetona 9:1 14-18 JCV-Wk-ID 0.1192 
45-53 DCM-Acetona 7:3 19-24 JCV-Wk-IE 0.0979 
54 DCM-Acetona 1:1 25-36 JCV-Wk-IF 0.1989 
55 Acetona 100% 37-47 JCV-Wk-IG 0.4385 
56 MeOH 100% 48-52 JCV-Wk-IH 0.2082 
  53-54 JCV-Wk-II 0.0593 
  55 JCV-Wk-IJ 0.0384 
  56 JCV-Wk-IK 0.0695 
  
 
La fracción JCV-Wk-ID se separó por CCF preparativa en placas de sílica-gel de 20x20 cm 
y 1mm de espesor utilizando como eluyente DCM-Acetona 95:5. Se obtuvo 4 fracciones 
JCV-Wk-ID  (a-d) que se analizaron por CCF y RMN 
1
H. 
La fracción  JCV-Wk-IDc (32.3 mg) se analizó por CG-EM, identificándose dos 
compuestos, la geranilhidroquinona (3) como producto mayoritario, la farnesilhidroquinona 
(4) aislada anteriormente de la misma planta 
2
, como producto minoritario. 
 
 
 
 
Figura 29. Mancha observada de la geranilhidroquinona.en CCF 
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Esquema 9. Esquema de la cromatografía en columna de la fracción primaria JCV-Wk-I 
 
La fracción IB se separó nuevamente por cromatografía en columna (φ = 5.5 cm, h = 36 
cm) utilizando 100 g de sílica-gel como adsorbente y como eluyentes mezclas de hexano-
DCM y DCM-acetona en orden creciente de polaridad. (Tabla 10 y esquema 8) 
 
Tabla 10. Fracciones terciarias obtenidas de la re-cromatografía de la fracción JCV-Wk-IB. 
 
Fracción 
IB 
Eluyente-Proporción Fracciones 
reunidas 
Clave Masa (g) 
1-22 Hexano-DCM  1:1 1-12 JCV-Wk-IBA 0.0180 
23-53 Hexano-DCM  1:3 13-28 JCV-Wk-IBB 0.0136 
54-61 DCM  100 % 29-36 JCV-Wk-IBC 0.0546 
62-68 DCM-Acetona 95:5 37-39 JCV-Wk-IBD 0.0244 
69-74 DCM-Acetona 9:1 40-49 JCV-Wk-IBE 0.0564 
75-77 DCM-Acetona 7:3 50-53 JCV-Wk-IBF 0.0144 
78 Acetona 100% 54-58 JCV-Wk-IBG 0.0308 
79 MeOH 100% 59-61 JCV-Wk-IBH 0.1033 
  62-63 JCV-Wk-IBI 0.1061 
  64-65 JCV-Wk-IBJ 0.0962 
  66 JCV-Wk-IBK 0.0654 
  67-69 JCV-Wk-IBL 0.0356 
  70-71 JCV-Wk-IBM 0.2381 
  72 JCV-Wk-IBN 0.0995 
  73-76 JCV-Wk-IBO 0.4794 
  77 JCV-Wk-IBP 0.1487 
  78 JCV-Wk-IBQ 0.3038 
  79 JCV-Wk-IBR 0.1886 
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Las fracciones JCV-Wk-IBH, JCV-Wk-IBI, JCV-Wk-IBK, JCV-Wk-IBM, se separaron por 
CCF preparativa empleando DCM-acetona 97:3, 96:4 o 95:5 como eluyente. 
 
Las fracciones JCV-Wk-IBHd (7.1 mg), JCV-Wk-IBIc (9.6 mg) y  JCV-Wk-IBKd (6.3 mg) 
se identificó espectroscópicamente como la farnesilhidroquinona (4) 
 
De la fracción JCV-Wk-IBM se obtuvieron 4 fracciones (a-d) de las cuales la JCV-Wk-
IBMc (59.4 mg) se identificó espectroscópicamente como la geranilhidroquinona (3). 
 
 
 
 
Esquema 10. Esquema cromatografía en columna de la fracción secundaria JCV-Wk-IB 
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COMPUESTOS AISLADOS 
Benzociclodecadienos (derivados fenólicos prenilados):
OAc
OH
                                    
OMe
OH
 
                        1                                                                                         2 
 
Compuestos fenólicos prenilados: 
 
                  
 
                                3                                                                        4 
                                                                    
            
                                5                                                                                  6 
 
Terpenos 
 
7 
OH
OH
OMe
OH
OMe
COOH
44 
 
RESUMEN DATOS ESPECTROSCÓPICOS COMPUESTOS AISLADOS 
 
WIGANDOL (1): Cristales incoloros. p.f. 163-166°C. IR (KBr) 3473, 2934, 1741, 1435, 
1374, 1244, 1204. EM-IE, 70 e-v (int. rel.) 286 (M
+
 10), 245 (52), 244 (100), 188 (50), 173 
(44), 136 (43), 91(33), 43(38).  RMN 
1
H (CDCl3, 400MHz)  δ 6.69 (1H, d,  J=8.5 Hz, H-2), 
6.52 (1H, d,  J=8.5 Hz, H-3), 5.20 (1H, da, J=13.7 Hz, H-11), 5.11 (1H, t,  J=8.4 Hz, H-7), 
3.2-3.5 (4H, m, H-5, H-12), 5.12 (1H, s, OH), 2.30 (3H, s, CH3 acetato ), 2.17 (1H, m, H-
9), 1.73 (1H, m, H-9), 1.99 (2H, m, H-8), 1.77 (3-H, s, H-16), 1.57 (3-H, s, H-15). RMN 
13
C (CDCl3, 100MHz) δ 142.85 (C, C-1), 153.01 (C, C-4), 139.26 (C, C-6), 131.93 (C, C-
10), 131.67 (C, C-13), 127.42 (C, C-14), 119.98 (CH, C-2), 113.53 (CH, C-3), 121.97 (CH, 
C-7), 122.52 (CH, C-11),  28.39 (CH2, C-5), 24.73 (CH2, C-8), 38.34 (CH2, C-9), 27.80 
(CH2, C-12), 22.43 (CH3, C-15), 16.93 (CH3, C-16). 20.86 (CH3, CH3CO), 170.45 (C=O). 
 
FLAVIDULOL A (2): Aceite amarillo-rojizo. IR (Sol. CHCl3) 3423, 2930, 2860, 1599, 
1474, 1452,1258, 1239, 1076. EM-IE, 70 e-v (int. rel.) 258 (M
+ 
100), 243 (22), 201 (13),     
189 (22), 187 (18), 150 (27). RMN 
1
H (CDCl3, 400MHz)  δ 6.65 (1H, d,  J=8.7 Hz, H-2), 
6.60 (1H, J=8.7 Hz, H-3), 5.26 (1H, da, J=13.9 Hz, H-11), 5.11 (1H, t,  J=8.3 Hz, H-7),              
3.91 (1H, da, J=17 Hz, H-12), 3.23 (1H, dd, J=17 , J=11.7 Hz, H-12), 3.30 (2H, s, H-5),           
3.77 (3H, s, OMe), 4.41 (1H, s, OH), 2.15 (1H, m, H-9), 2.0 (2H, m, H-8), 1.73 (1H, m, H-
9) 1.78 (3H, s, H-16), 1.61 (3H, s, H-15).  RMN 
13
C (CDCl3, 100MHz) δ 152.13 (C, C-1), 
148.9 (C, C-4), 139.32 (C, C-6), 131.36 (C, C-10), 128.93 (C, C-13), 127.51 (C, C-14), 
109.46 (CH, C-2), 112.52 (CH, C-3), 123.92 (CH, C-7), 124.13 (CH, C-11), 28.35 (CH2, C-
5), 24.78 (CH2, C-8), 38.44 (CH2, C-9), 27.21 (CH2, C-12), 56.43(CH3, OMe), 22.43 (CH3, 
C-15), 16.93 (CH3, C-16). 
 
GERANILHIDROQUINONA (3): IR (Sol. CHCl3) 3602, 3351, 2929, 2856, 1653.95, 1498, 
1451, 1231, 1201. EM-IE: 70 e-v (int. rel.) 246 (M
+
 100), 177 (80), 161(80), 123 (100), 69 
(78). RMN 
1
H (CDCl3, 400MHz)  δ   6.67 (1H, d,  J=8.4 Hz, H-6), 6.61 (1H, d, J=2.9 Hz, 
H-3), 6.57 (1H, dd, J=8.5, J=3.1 Hz, H-5), 5.29 (1H, t,  J=7.0 Hz, H-2’), 5.12 (1H, t,  J=6.2 
Hz, H-6’), 3.30 (2H, d, J=7.2 Hz, H-1’), 2.09 (4H, m, H-4’, H-5’), 1.68 (3H, s, H-8’), 1.60 
(3H, s H-9’), 1.74 (3H, s, H-10’). RMN 13C (CDCl3, 100MHz) δ149.44 (C, C-4), δ148.06 
(C, C-1), δ138.36 (C, C-3’),  δ131.89 (C, C-7’), δ128.32 (C, C-2), 123.87 (CH, C-6’), 
121.39 (CH, C-2’), 116.57 (CH, C-3), 116.47 (CH, C-6), 113.65 (CH, C-5), 39.65 (CH2, C-
4’), 29.58 (CH2, C-1’), 26.43 (CH2, C-5’), 25.65 (CH3, C-9’),17.67 (CH3, C-8’), 16.14 
(CH3, C-10’). 
 
FARNESILHIDROQUINONA (4): IR (Sol. CHCl3) 3602, 3351, 3004, 2928, 2856, 1608, 
1498, 1450, 13788, 1238, 1194.  EM-IE: 70 e-v (int. rel.) 314 (M
+
 100), 245,(4) 177 (80), 
161(80), 123 (100) , 69 (78). RMN 
1
H (CDCl3, 400MHz)  δ   6.68 (1H, d,  J=8.4 Hz, H-6), 
6.61 (1H, d, J=3.0 Hz, H-3), 6.58 (1H, dd, J=8.5, J=3.0 Hz, H-5), 5.30 (1H, ta,  J=7.4 Hz, 
H-2’), 5.10 (2H, ta,  J=6.0 Hz, H-6’, H-10’), 3.30 (2H, d, J=7.2 Hz, H-1’), 1.98 (2H, m, H-
8’), 2.05 (2H, m, H-9’), 2.09 (2H, m, H-4’) 2.12 (2H, t, H-5’), 1.60 (6H, sa, H-13’, H-14’), 
1.68 (3H, sa H-12’), 1.76 (3H, sa, H-15’). RMN 13C (CDCl3, 100MHz) δ149.32 (C, C-4), 
δ148.19 (C, C-1), δ138. 26 (C, C-3’),  δ131.52 (C, C-7’), δ131.34 (C, C-11’), δ128.29 (C, 
C-2), 124.34 (CH, C-10’),  123.68 (CH, C-6’), 121.25 (CH, C-2’), 116.56 (CH, C-3), 
116.52 (CH, C-6), 113.71 (CH, C-5), 39.67 (CH2, C-8’), 39.67 (CH2, C-4’ ), 29.68 (CH2, 
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C-1’), 26.67 (CH2, C-9’), 26.38 (CH2, C-5’), 25.68 (CH3, C-12’), 17.68 (CH3, C-13’), 16.22 
(CH3, C-15’), 16.04 (CH3, C-14’) 
 
2-GERANIL-4-HIDROXI-1-METOXIBENCENO (5): EM-IE: 70 e-v (int. rel.) 260 (M
+ 
40), 
217 (10), 191 (100), 176 (18), 161 (22), 137 (48), 123 (70), 69 (30), 41 (20).                        
RMN 
1
H (CDCl3, 400MHz)  δ 6.71 (1H, d,  J=8.5 Hz, H-6), 6.65 (1H, d,  J=3.0 Hz, H-3), 
6.61 (1H, dd, J=8.5,  J=3.1 Hz, H-5), 5.29 (1H, d, J=7.4 Hz, H-2’), 5.12 (1H, t,  J=6.7 Hz, 
H-6’), 3.78 (3H, s, OMe), 4.39 (1H, s, OH), 3.29 (2H, d, J=7.3 Hz, H-1’), 2.07 (2H, m, H-
4’), 2.11 (2H, m, H-5’), 1.61 (3H, s, H-8’), 1.69 (6H, s, H-9’, H-10’).                                    
RMN 
13
C (CDCl3, 100MHz) δ 151.71 (C, C-1), 149.33 (C, C-4), 136.71 (C, C-2),        
136.48 (C, C-3’), 131.36 (C, C-7’), 116.63 (CH, C-3), 112.56 (CH, C-5), 111.64 (CH, C-6), 
124.37 (CH, C-6’), 122.07 (CH, C-2’), 39.78 (CH2, C-1’), 28.08 (CH2, C-4’),               
26.71 (CH2, C-5’), 56.16 (CH3, OMe), 25.66 (CH3, C-8’), 17.67 (CH3, C-9’),               
16.06 (CH3, C-10’). 
 
ÁCIDO 3-GERANIL-4-METOXIBENZOICO (6): IR (Sol. CHCl3) 3500-2400 (OH ácido), 
1722, 1607, 1441, 1392, 1259, 1236, 1045. RMN 
1
H (CDCl3, 400MHz)  δ   6.88 (1H, d,  
J=8.7 Hz, H-5), 7.89 (1H, d, J=2.2 Hz, H-2), 7.97 (1H, dd, J=8.6, J=2.3Hz, H-6), 5.31 (1H, 
t,  J=7.2 Hz, H-2’), 5.11 (1H, t,  J=6.8 Hz, H-6’), 3.90 (3H, s, OMe), 3.34 (2H, d, J=7.3 Hz, 
H-1’), 2.07 (4H, m, H-4’, H-5’), 1.67 (3H, s, H-8’), 1.71 (3H, s, H-9’), 1.60 (3H, s H-10’).   
RMN 
13
C (CDCl3, 100MHz) δ 161.82 (C, C-4), 130.28 (C, C-3), 121.22 (C, C-1),  
136.82 (C, C-3’), 131.43 (C, C-7’), 131.41 (CH, C-2), 130.21 (CH, C-6), 109.54 (CH, C-5), 
124.21 (CH, C-6’), 121.49 (CH, C-2’), 28.06  (CH2, C-1’), 39.61 (CH2, C-4’),               
26.51 (CH2, C-5’), 55.57 (CH3, OMe), 25.51 (CH3, C-8’), 15.96 (CH3, C-9’),               
17.53 (CH3, C-10’), 171.71 (C, COOH). 
 
IDENTIFICACIÓN ESPECTROSCÓPICA 
 
WIGANDOL (1): 
 
El compuesto 1, se obtuvo de la fracción JCV-Wk-H como un producto cristalino con un 
punto de fusión entre 163-166°C  y un peso molecular de 258, de acuerdo con el espectro 
de masas por I.E., el cual mostró un ión molecular de m/z 258, congruente con un 
compuesto de formula molecular C17H22O2. 
 
En el espectro de resonancia magnética nuclear protónica (
1
H), (Ver espectro 1) en la 
región de los aromáticos, se observan los dobletes característicos de un sistema AB 
49
, con 
constantes de acoplamiento J = 8.5 Hz para ambos que indican la presencia de dos protones 
aromáticos en posición orto. Esto es indicativo de un anillo aromático tetra-sustituido (Ver 
figura 12)  
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Figura. 30 Representación del anillo tetra-sustituido en el wigandol. 
 
Se observan además, señales asignables a dos protones vinílicos en   5.1 (triple J=8.5 Hz)  
y 5.3 (doble ancho, J=13.9 Hz),  una señal simple en  5.12, asignable al protón de un 
fenol. 
La señal simple  2.30 corresponde a un grupo acetato como sustituyente del anillo 
aromático. 
De  estudios anteriores en la misma planta 
8,10
 se encuentra  asignada la señal simple entre  
 4-5 para el OH y el grupo acetato en  2.30. 
Se observa en la región entre 3.2-3.4 ppm varias señales sobrepuestas que integran en total 
para 4 protones que corresponden a los metilenos bencílicos α a dobles enlaces. 
 
Las señales múltiples en  2.0, 2.2  y 1.73 son asignables a dos metilenos alílicos no 
equivalentes. Adicionalmente dos señales agudas   1.59, 1.77 que son asignadas a dos 
metilos vinílicos  
 
El espectro de RMN 
13
C  (Ver espectro 2) muestra 18 señales, las cuales fueron asignadas a 
4 metinos, 4 metilenos, 3 metilos  y 7 carbonos cuaternarios de acuerdo con los 
experimentos DEPT. (Ver espectros 3 y 4). 
Los datos anteriores corresponden con el wigandol (1), aislado de la misma especie (Fig 
13). 
 
H3C
OAc
O
H
H
H
H
 
Figura 31. Estructura del wigandol y efectos NOE observados. 
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En el espectro NOESY  (ver espectro 7) se observan correlaciones entre el protón vinílico a  
δ 5.10 con los protones del metilo  1.57 y del metileno a  1.99, así como del protón del 
OH con el protón aromático a δ 6.52. Las correlaciones observadas en el espectro NOESY, 
permiten asignar las señales de los protones aromáticos, además de la geometría de los 
dobles enlaces cis y trans en el anillo de diez miembros. 
 
 
 
Figura 32. Correlación entre el protón del OH con el protón aromático H-3, en el espectro 
NOESY. 
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Figura 33. Efecto NOE entre un protón olefínico H-6 y el metilo C-15                                     
del ciclodecadieno en el wigandol (configuración cis del doble enlace). 
 
 
 
Figura 34. Efecto NOE entre el protón olefínico H-7 y el protón del metileno H-8  
49 
 
En el espectro COSY (Fig. 17) se observan las correlaciones entre los protones aromáticos 
a δ 6.69 y 6.52, entre el protón vinílico a δ 5.1 y el metilo y el metileno a δ 1.57 y 1.99, 
respectivamente. Así como, entre el protón vinílico a δ 5.20 con el metilo vinílico a δ 1.77  
y un metileno bencílico a δ 3.42. El otro metileno bencílico muestra relación con el metilo a 
δ 1.57.  Con estos datos se comprobó la relación entre protones vecinales permitiendo 
asignar los carbonos protonados con sus vecinos. Dichas correlaciones se pueden observar 
en la figura siguiente. 
 
 
Figura 35. Correlaciones 
1
H - 
1
H (COSY) del wigandol. 
 
La asignación de las señales de los carbonos protonados se llevo a cabo tomando en 
consideración sus desplazamientos químicos y fueron confirmados mediante el espectro 
HSQC (ver espectro 5), mientras que las señales correspondientes a los carbonos totalmente 
sustituidos fueron asignadas mediante el espectro HMBC (ver espectro 6). En la figura 18 
se ilustran las correlaciones a dos y tres enlaces observados en el mencionado experimento. 
 
El espectro de masas por I.E. (ver espectro 8) mostró un ión molecular de m/z 286, 
congruente con un compuesto de fórmula molecular C18H22O3, además de diferentes 
fragmentos congruentes con la estructura de la molécula los  cuales se muestran a 
continuación. 
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Figura 36. Correlaciones 
1
H-
13
C (HMBC) a dos y tres enlaces en el wigandol (1) 
 
 
OAc
OH
m/z= 91
m/z= 43
m/z= 136
OH
OH
m/z= 244
OAc
OH
m/z= 229
O
m/z= 188
OH
OH  
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Tabla 11. Datos espectroscópicos de RMN a 400MHz para el wigandol (1). 
 
O
OH
1
2
3
4
5
12
6
7
8
9
10
15
11
16
13
14
CH3
O
 
 
C/H C H (HSQC) COSY 
1
H-
1
H HMBC 
1
H – 13C 
1 142.85 (C) - - - 
2 119.98 (CH) 6.69 d (8.5) 6.52 C-1, C-3, C-4, C-13 
3 113.53 (CH) 6.52 d (8.5) 6.69 C-1, C-2, C-4, C-14 
4 153.01 (C) - - - 
5 28.39 (CH2) 3.26 m 1.57 C-4, C-6, C-7, C-13, C-14 
6 139.26  - - - 
7 121.97 (CH) 5.10 ta (8.4) 1.57, 1.99 C-5, C-8, C-15 
8 24.73 (CH2) 1.99 2.14, 1.99 C-6, C-7, C-9, C-10 
9 38.34 (CH2) 2.14 m,  
1.73 m 
1.99 C-9, C-10, C-11 
10 131.93 (C) - - - 
11 122.52 (CH) 5.20 da (13.7) 3.41, 1.77 C-9, C-10, C-12, C-16 
12 27.80 (CH2) 3.41 m 5.20, 1.77 C-1, C-11, C-13, C-14 
13 131.67 (C) - - - 
14 127.42 (C) - - - 
15 22.36 (CH3) 1.57 s 3.26, 5.10 C-5, C-6, C-7 
16 17.0 (CH3) 1.77 s 5.20, 3.41, 2.14, 1.73 C-9, C-10, C-11 
CH3CO 20.86 (CH3) 
170.45 (C) 
2.30 s - C=O  
OH - 5.12 sa - C-3, C-4, C-14 
 
* El grado de protonación de los carbonos se asignó de acuerdo a los experimentos DEPT. 
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FLAVIDULOL A (2): 
 
El compuesto 2, fue aislado de las fracciones JCV-Wk-EBGc y JCV-Wk-EBHd obtenidas 
del extracto hexánico de Wigandia urens, después de sucesivas cromatografías,  como un 
compuesto aceitoso de color amarillo-rojizo.  
El perfil del espectro de RMN 
1
H (ver espectro 10) es similar al del wigandol (1), descrito 
anteriormente y aislado previamente de la misma especie.
8
  Se observan en la región de los 
aromáticos, dos señales dobles características de un sistema AB con constantes de 
acoplamiento orto (J = 8.7 Hz  para ambos), lo que permite suponer la presencia de un 
anillo aromático tetra-sustituido y que los protones están en posición orto uno del otro al 
igual que en el wigandol. 
 
A diferencia del wigandol (1), en el espectro de RMN 
1
H del compuesto 2, se observa la 
presencia de una señal simple a  3.77 que indica que uno de los sustituyentes es un 
metoxilo. Las absorciones en el IR, como una banda ancha en  3422 y 1239 cm
-1
, están de 
acuerdo con  la presencia de enlaces C-O de grupos OH  y OMe en la estructura. 
 
 
 
Figura 37. Representación del anillo tetra-sustituido en el Flavidulol A 
 
En el espectro, se observan además, las señales asignables a dos protones vinílicos,  5.1 
(triple, J=8.3 Hz) y 5.26 (doble ancho, J=13.9 Hz), así como señales para dos metilos 
vinílicos,  1.61 y 1.78.  
Las señales en  3.30 (sa, 2H), 3.23 (dd, J = 17.0, 11.7 Hz, 1H) y 3.91 (da, J = 17 Hz, 1H), 
pueden ser asignadas a los dos metilenos bencílicos  y  a dobles enlaces. 
 
El espectro de RMN 
13
C  (ver espectro 11) muestra 17 señales, las cuales fueron asignadas 
a 4 metinos, 4 metilenos, 3 metilos y 6 carbonos totalmente sustituidos, de acuerdo con los 
experimentos DEPT (Ver espectros 12 y 13).  
 
Las señales descritas anteriormente, son similares a las del wigandol (1). Las diferencias 
más significativas observadas en el espectro del compuesto 2, consisten en la presencia de 
la señal correspondiente a un grupo metoxilo y la ausencia de la señal correspondiente al 
grupo acetato.  
 
Los datos anteriores tanto de 
1
H como de 
13
C, están de acuerdo con la estructura del 
flavidulol A (2), aislado del hongo comestible Lactarius flavidulus 
12
 y de Wigandia 
caracasana 
6
. 
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En el espectro NOESY (ver espectro 14) se observan correlaciones entre el protón vinílico 
a  δ 5.11 con los protones del metilo vinílico a  1.61 así como, entre los protones del 
metoxilo con el protón aromático a δ 6.65 y del protón del OH con el protón aromático en δ 
6.60. Las correlaciones observadas en el espectro NOESY,  permiten asignar la posición de 
los sustituyentes en el anillo, además de la geometria de los dobles enlaces, C6 como cis y    
C10 trans. 
H3C
O
O
H
H
H
H
H3C
H
 
 
Figura 38. Representación del efecto NOE grupos selectos en el Flavidulol A 
 
 
 
Figura 39. Efecto NOE entre los protones del metoxilo y el protón aromático H-2 
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Figura  40. Efecto NOE entre el OH y el protón aromático H-3. 
 
 
 
Figura 41. Efecto NOE entre  el protón olefínico H-6 y  el metilo C-15 del              
ciclodecadieno en el flavidulol A (configuración cis del doble enlace). 
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Figura 42. Efecto NOE entre el protón olefínico H-7 y el protón del metileno H-8 
 
 
En el espectro COSY se observan las correlaciones entre el protón vinílico en δ 5.26       
(da, J = 13.8 Hz) y el metileno bencílico a δ 3.24 y 3.93, y el metilo a δ 1.78, a tres y cuatro 
enlaces, respectivamente. Se observa también correlaciones entre el protón vinílico a δ 5.11 
(ta, J = 8.3 Hz) y el metilo a δ 1.61, el metileno bencílico a δ 3.30 y el metileno a δ 2.0. En 
la siguiente figura se muestran las relaciones mencionadas 
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Figura 43.  Correlaciones 
1
H - 
1
H (COSY) del flavidulol A. 
 
 
La asignación de las señales de los carbonos protonados se llevo a cabo tomando en 
consideración sus desplazamientos químicos y fueron confirmados mediante el espectro 
HSQC (ver espectro 15), mientras que las señales correspondientes a los carbonos 
totalmente sustituidos fueron asignadas mediante el espectro HMBC (ver espectro 16). En 
la siguiente figura se ilustran las correlaciones a dos y tres enlaces observados en el 
mencionado experimento. 
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Figura 44. Correlaciones 
1
H-
13
C (HMBC) a dos y tres enlaces en el flavidulol A (2) 
 
El espectro de masas por I.E. (ver espectro 17) mostró un ión molecular de m/z 258, el cual 
está de acuerdo con un compuesto C17H22O2, además de diferentes fragmentos congruentes 
con la estructura de la molécula, los cuales se describen enseguida. 
 
OH
OMe
OH
O
m/z=243
m/z=189
OMe
OH
m/z=150
OMe
OH
 
58 
 
Tabla 12. Datos espectroscópicos de RMN a 400MHz del Flavidulol A (2). 
 
OMe
OH
1
2
3
4
5
12
6
7
8
9
10
15
11
16
13
14
 
 
C/H C H (HSQC) COSY (
1
H-
1
H) HMBC (
1
H - 
13
C) 
1 152.13 (C)  - - - 
2 109.46 (CH) 6.65 d (8.7) - C-3, C-4, C-13   
3 112.52 (CH) 6.60 d (8.7) - C-1, C-2, C-14 
4 148.90 (C) - - - 
5 28.35 (CH2) 3.30 s 5.11, 1.61 C-4, C-6, C-7,   
C-13, C-14, 
6 139.32 (C) - - - 
7 123.92 (CH) 5.11 t (8.3) 2.0, 1.61, 3.30 C-5, C-8, C-15 
8 24.78 (CH2) 2.0 m  1.73, 5.11 C-6, C-7,C-9,    
C-10 
9 38.44(CH2) 2.15 t  
1.73 m 
1.73 C-7, C-8, C-10, 
C-16 
10 131.36 (C) - - - 
11 124.13 (CH) 5.26 da (13.9) 3.23, 3.91, 1.78 C-9, C-12, C-16 
12 27.21 (CH2) 3.23 dd (17, 11.7), 3.91, 5.26 C-10, C-11, C-13 
3.91 da (17) 1.78, 3.23, 5.26 
13 128.93 (C) - - - 
14 127.51 (C) - - - 
15 22.43 (CH3) 1.61 s 3.30, 5.11 C-5, C-6, C-7 
16 16.93 (CH3) 1.78 s 3.91, 5.26  C-9, C-10, C-11 
OMe 56.43 3.77 s - C-1 
OH - 4.41 s - C-3, C-4, C-14  
 
* El grado de protonación de los carbonos se asignó de acuerdo a los experimentos DEPT. 
59 
 
Tabla 13. Tabla comparativa datos espectroscópicos entre wigandol y flavidulol A 
 
OAc
OH
1
2
3
4
5
12
6
7
8
9
10
15
11
16
13
14
                  
OMe
OH
1
2
3
4
5
12
6
7
8
9
10
15
11
16
13
14
 
 
                             Wigandol               Flavidulol A 
 
 
1
H FLAVIDULOL A WIGANDOL 
13
C FLAVIDULOL A WIGANDOL 
 - - 1 (C) 152.13  142.85 
Protones 
aromático
s 
6.65 d (8.7) 6.69 d (8.5) 2 (CH) 109.46  119.98 
6.60 d (8.7) 6.52 d (8.5) 3 (CH) 112.52  113.53 
 - - 4 (C) 148.90  153.01 
CH2 
bencílico 
3.30 s 3.26 5 (CH2) 28.35  28.39 
 -  6 (C) 139.32  139.26 
CH 
Olefínico 
5.11 ta (8.3) 5.10 ta (8.4) 7 (CH) 123.92  121.97 
Metilenos 2.0 m 2.0 8 (CH2) 24.78  24.73 
2.15 m 2.17 9 (CH2) 38.44 38.34 
 - - 10 (C) 131.36  131.93 
CH 
olefínico 
5.26 da (13.9) 5.21da (13.7) 11 (CH) 124.13  122.52 
CH2 
bencílico 
3.23 dd (17, 11.7), 
3.91 br. d (17) 
3.41 m 12 (CH2) 27.21  27.80 
 - - 13 (C) 128.93  131.67 
 - - 14 (C) 127.51  127.42 
Metilos 1.61 s 1.59 s 15 (CH3) 22.43  22.36 
1.78 s 1.77 s 16 (CH3) 16.93  17.0 
Metoxilo 3.77 s - - CH3O 56.43  
- - - - C=O - 170.45 
CH3-CO - 2.30 s - CH3-CO - 20.86 
OH 4.41 s 5.12 sa - - - - 
 
. 
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En la tabla anterior se observa que en el espectro de RMN 
1
H las diferencias más 
significativas corresponden a la señal simple en 3.77 del grupo metoxilo en sustitución del 
grupo acetato del wigandol, los desplazamientos químicos y multiplicidad de las señales de 
los metilenos bencílicos.  
 
Así mismo en el espectro de RMN 
13
C las diferencias más significativas corresponden con 
la señal que se observa a 56.43 para el metoxilo en el flavidulol A (2), y las señales del 
metilo en δ 20.86  y el carbonilo δ  170.45 para el acetato en el wigandol (1). 
 
GERANILHIDROQUINONA (3): 
 
En la fracción JCV-WK-ID y en algunas de las fracciones de la re-cromatografía de la 
fracción JCV-WK-IB se obtuvo un producto aceitoso de color amarillo cuyo peso 
molecular 246, determinado por CG-EM, está de acuerdo para un compuesto C16H22O2 
En el cromatograma obtenido se observa el pico correspondiente con el tiempo de retención 
de 27.26 min 
 
 
  
Figura 45. Cromatograma de gases para la fracción JCV-Wk-I14-18c 
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En el espectro de RMN 
1
H (ver espectro 19) se observan señales para tres tipos de protones 
aromáticos: dos dobletes en  6.67 y 6.61 (J=8.4 y J=2.9 Hz) y un doble de dobles en  6.51 
con J=8.5 y J=3.1 Hz, las cuales son señales características de un anillo trisustituido 1, 2, 4. 
 
H
H H
R3
R1
R2
(d)  J=8.4 Hz
(d)  J=2.9 Hz
(dd) J=8.5  J=3.1 Hz
 
 
Figura 46. Sustitución del anillo aromático en la geranilhidroquinona (3). 
 
En el espectro de RMN 
1
H, se observan además, señales asignables a dos protones 
vinílicos,  5.29 (ta, J=7.0 Hz) y 5.07 (ta, J= 6.2 Hz), así como señales para tres metilos 
vinílicos,  1.60, 1.68 y 1.74. La señal doble  en   3.30 (J=7.2 Hz)  es asignada al metileno 
bencílico y una señal múltiple en  2.06 y 2.11 asignada a los otros dos metilenos de la 
cadena. 
 
En el espectro de RMN 
13
C (ver espectro 20) se observan 16 señales las cuales se asignan a 
5 metinos, 3 metilenos, 3 metilos, y las señales restantes para carbonos cuaternarios de 
acuerdo a los experimentos DEPT (ver espectros 21y 22). 
 
En el espectro de IR (ver espectro 28) se observan claramente absorciones características en 
3351 y 3602  cm
-1
 correspondientes a grupos OH en la estructura.  
 
La asignación de las señales de los carbonos protonados se llevo a cabo mediante el 
espectro HSQC (ver espectro 25), mientras que las señales correspondientes a los carbonos 
totalmente sustituidos fueron asignadas mediante el espectro HMBC (ver espectro 26). En 
la siguiente figura se ilustran las correlaciones a dos y tres enlaces observados en el 
mencionado experimento 
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Figura 47. Correlaciones 
1
H-
13
C (HMBC) a dos y tres enlaces en la geranilhidroquinona (3) 
 
El espectro de masas (espectro 27) muestra un ión molecular de m/z 246 que corresponde 
con la fórmula molecular C16H22O2. El fragmento de123 es muy característico para 
hidroquinonas con CH2 bencílico, debido a la formación del ion dihidroxi-tropilio. A 
continuación se muestran los principales fragmentos observados en el espectro del 
compuesto. 
 
OH
OH
OH
OH
OMe
OH
m/z=177
m/z= 69
m/z= 123
m/z= 123
OH
OH
OH
HO
m/z= 246
HO
m/z=161
m/z= 41
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Tabla 14. Datos espectroscópicos de RMN para la geranilhidroquinona (3).  
 
 
 
C/H C  H (HSQC) COSY (H-H) HMBC (H-C) 
1 148.06 (C) - - - 
2 128.32 (C) - - - 
3 116.57 (CH) 6.61 d (2.9)  C-1, C-4, C-5  
4 149.44 (C) - - - 
5 113.65 (CH) 6.57 dd (8.5, 3.1) 6.67 C-1, C-3, C-4, C-6 
6 116.47 (CH) 6.67 d (8.4) 6.57 C-1, C-2, C-4  
1’ 29.58 (CH2) 3.30 d (7.2) 5.29, 1.74 C-1, C-2, C-3, C-2’, C-3’ 
2’ 121.39 (CH) 5.29 t (7.0) 3.30, 1.74 C-2, C-1’, C-4’, C-10’ 
3’ 138.36 (C) - - - 
4’ 39.65 (CH2) 2.06 m 5.07 C-2’, C-3’, C-5’, C-10’ 
5’ 26.43 (CH2) 2.11 m 5.07, 1.68 C-3’, C-4’, C-6’, C-7’ 
6’ 123.87 (CH) 5.07 t (6.2) 2.11, 2.06, 1.68, 1.60 C-4’, C-5’, C-8’,  C-9’ 
7’ 131.89 (C) - - - 
8’ 17.67 (CH3) 1.60 s 5.07 C-6’, C-7’, C-9’ 
9’ 25.65 (CH3) 1.68 s 5.07, 2.11 C-6’, C-7’, C-8’ 
10’ 16.14 (CH3) 1.74 s 5.29, 3.30 C-2’, C-3’, C-4’ 
 
* El grado de protonación de los carbonos se asignó de acuerdo a los experimentos DEPT.   
 
 
 
OH
OH
1
2
3
4
5
6
1'
2' 4' 6'
10' 9'
8'
5'
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ÁCIDO 3-GERANIL-4-METOXIBENZOICO (6): 
 
El ácido 3-geranil-4-metoxibenzoico (6), se aisló como un aceite viscoso de color amarillo 
a partir de la fracción JCV-WK-E. En CCF se observa como una señal muy característica 
en forma alargada. 
 
En el espectro de  RMN 
1
H (espectro 43) se observan tres señales asignables a protones 
aromáticos, como doble de dobles en δ 7.97  (J=8.5 Hz y J=2.3 Hz) y dos dobles  en δ 7.89 
con J= 2.4 Hz (meta),  y 6.88 con J=8.4 Hz (orto).   
 
 
 
 
Figura 48. Región de los protones aromáticos en el espectro de RMN 
1
H del ácido 3-
geranil-4-metoxibenzoico (6). 
  
 
Lo anterior sugiere una estructura con un anillo aromático tri-sustituido (1, 3, 4) de la 
siguiente forma: 
65 
 
 
 
Figura 49. Sustitución del anillo aromático en el ácido 3-geranil-4-metoxibenzoico (6) 
 
Además se pueden asignar las señales de dos protones olefìnicos en δ 5.11 (ta, J= Hz) y 
5.30 (ta, J=), un metileno bencílico δ 3.34 (d, J= 7.2 Hz) un grupo metoxilo en δ 3.90 como 
señal simple aguda, una señal múltiple que integra para 4 protones en δ 2.07  y tres señales 
simples para igual número de metilos vinílicos en δ 1.60, 1.67, 1.71. 
 
En el espectro de RMN 
13
C (espectro 44) se observan 18 señales correspondientes a 3 
metinos aromáticos y 2 metinos vinílicos,  3 metilenos y 4 metilos y las 6 señales restantes 
para carbonos cuaternarios, incluido un carbonilo, de acuerdo a los  experimentos DEPT 
(ver espectros 45 y 46) 
El espectro IR (espectro 47) muestra las absorciones para grupos, carbonilo en 1722 cm
-1
 y 
una banda ancha entre 3500-2400 cm
-1
 del OH, que indican la presencia de un ácido 
carboxílico en la estructura.  
 
La comparación de los datos espectroscópicos obtenidos con los reportados para el ácido 3-
geranil-4-metoxibenzoico indica que se trata del mismo compuesto. 
 
Tabla 15. Datos espectroscópicos de RMN 
1
H y 
13
C para el  ácido 3-geranil-4-
metoxibenzoico aislado (6) y el ácido reportado de Piper aduncum 
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 Ácido 3-geranil-4- 
metoxibenzoico aislado 
Ácido 3-geranil-4- 
metoxibenzoico reportado  
C/H C H C
 H
 
1 121.22 (C) - 112.5 (C) - 
2 131.41 (CH) 7.89 d (2.2) 130.8 (CH) 7.88 d (2.2) 
3 130.28 (C) - 129.7 (C) - 
4 161.82 (C) - 160.7 (C) - 
5 109.54 (CH) 6.88 d (8.7) 109.2 (CH) 6.87 d (8.4) 
6 130.21 (CH) 7.97 dd (8.6, 2.3) 129.3 (CH) 7.96 dd (8.4, 2.2) 
1’ 28.06 (CH2) 3.34 d (7.3) 28.0 (CH2) 3.34 d (7.3) 
2’ 121.49 (CH) 5.31 t (7.2) 121.6 (CH) 5.31 t (7.3) 
3’ 136.82 (C) - 136.1 (C) - 
4’ 39.61 (CH2) 2.07 m 39.8 (CH2) 2.07 m 
5’ 26.51 (CH2) 2.07 m 26.4 (CH2) 2.07 m 
6’ 124.21 (CH) 5.11 t (6.8) 124.0 (CH) 5.10 t (7.2) 
7’ 131.43 (C) - 131.0 (C) - 
8’ 25.51 (CH3) 1.67 s 25.4 (CH3) 1.67 s 
9’ 15.96 (CH3) 1.71 s 15.8 (CH3) 1.71 s 
10’ 17.53 (CH3) 1.60 s 17.4 (CH3) 1.60 s 
COOH 171.71 - 168.4 - 
OMe 55.57 3.90 55.2 3.90 
 
* El grado de protonación de los carbonos se asignó de acuerdo a los experimentos DEPT. 
 
 
2-GERANIL-4-HIDROXI-1-METOXIBENCENO (5): 
 
El compuesto 5, se obtuvo de las fracciónes JCV-Wk-EBKc y JCV-Wk-GFa como un 
aceite de color amarillo-rojizo cuyo peso molecular 260, determinado por CG-EM, está de 
acuerdo para un compuesto C17H24O2. En el cromatograma obtenido se observa el pico 
correspondiente con el tiempo de retención de 28.8 min 
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Figura 50 Cromatograma de gases para la fracción JCV-Wk-EBKc 
 
 
 
En el espectro de RMN 
1
H (espectro 38) se observan como en los casos anteriores, las 
señales características para un anillo bencénico trisustituido (1, 2, 4) como dos señales 
dobles en δ 6.71 y 6.65 con J=8.5 Hz (orto) y J= 3.0 Hz (meta) respectivamente, y una 
señal doble de dobles en δ 6.61 con J=8.5 Hz y J=3.1 Hz (orto y meta). Los 
desplazamientos químicos de las señales indican que los sustituyentes deben ser grupos 
protectores, como en el caso del compuesto 3.  
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Figura 51. Representación protones aromáticos en el 2-geranil-4-hidroxi-1-metoxibenceno 
 
Se pueden además asignar las señales a un grupo metoxilo en δ 3.79, dos protones vinílicos 
en δ 5.29 (ta, J= 7.5 Hz) y 5.12 (ta, J=6.8 Hz) un metileno bencílico en δ 3.29 (d, J=7.3),  
una señal múltiple entre δ  2.0- 2.2   y tres metilos vinílicos uno en δ 1.61 y los otros dos en 
una señal que integra para 6 protones en δ 1.69. Además una señal en δ 4.40  asignable a un 
protón de un fenol. 
 
En el espectro de RMN 
13
C (espectro 39) se observan 17 señales correspondientes a 3 
metinos aromáticos y 2 metinos vinílicos,  3 metilenos y 4 metilos y las 5 señales restantes 
para carbonos cuaternarios, de acuerdo a los  experimentos DEPT (ver espectros 40 y 41) 
 
A continuación se muestra la fragmentación de la molécula observada en el espectro de 
masas por  I.E (espectro 42). 
 
OMe
OH
OMe
OH
OMe
OH
m/z=191
m/z= 69
m/z= 123
m/z= 137
OH
OH
OH
HO
m/z= 260
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Tabla 16. Datos espectroscópicos de RMN 
1
H y 
13
C para el  2-geranil-4-hidroxi-1-
metoxibenceno (5) aislado y el reportado de Piper crassinervium 
 
 
 
 
 2-geranil-4-hidroxi-1-
metoxibenceno Aislado
 
2-geranil-4-hidroxi-1-
metoxibenceno reportado
 
C/H C H C H 
1 151.71 (C) - 151.6 (C) - 
2 136.71(C) - 136.6(C) - 
3 116.63 (CH) 6.65 d (3.0) 116.6 (CH) 6.65 d (3.5) 
4 149.33 (C) - 149.3 (C) - 
5 112.56 (CH) 6.61 dd (8.5, 3.1) 112.5 (CH) 6.62 dd  (8.5, 
3.5) 
6 111.64 (CH) 6.71 d (8.5) 111.5 (CH) 6.72 d (8.5) 
1’ 39.78 (CH2) 3.29 d (7.3) 39.8 (CH2) 3.26 d (7.2) 
2’ 122.07 (CH) 5.29 t (7.5) 121.9 (CH) 5.27 t (7.2) 
3’ 136.48(C) - 136.5 (C) - 
4’ 28.08 (CH2) 2.07 m 28.0 (CH2) 2.02 m 
5’ 26.71 (CH2) 2.11 m 26.7 (CH2) 2.11 m 
6’ 124.37 (CH) 5.12 t (6.8) 124.3 (CH) 5.09 t (6.8) 
7’ 131.36 (C) - 131.4 (C) - 
8’ 25.66 (CH3) 1.61 s 25.2 (CH3) 1.58 s 
9’ 17.67 (CH3) 1.69 s 17. 7 (CH3) 1.67 s 
10’ 16.06 (CH3) 1.69 s 16.1 (CH3) 1.67 s 
OH - 4.39 s - - 
OMe 56.16 3.78 s 56.1 3.76 s 
 
* El grado de protonación de los carbonos se asignó de acuerdo a los experimentos DEPT. 
OMe
OH
1
2
3
4
5
6
1'
2' 4' 6'
10' 9'
8'
5'
70 
 
FARNESILHIDROQUINONA (4): 
 
En el espectro de RMN 
1
H se observan señales para tres tipos de protones aromáticos: dos 
dobletes en   6.68 y 6.61 (J=8.4 y J=3.0 Hz) y un doble de dobles en  6.58 con J=8.5 y 
J=3.0 Hz, las cuales son señales características de un anillo trisustituido 1, 2, 4 nuevamente. 
 
En el espectro de RMN 
1
H, (ver espectro 29) se observan además, señales asignables a 3 
protones vinílicos,  5.30 (ta, 1H, J=7.0 Hz) y 5.10 (ta, 2H, J= 6.2 Hz), así como señales 
para 4 metilos vinílicos,  1.60 (6H), 1.68 (3H) y 1.74 (3H). La señal doble  en   3.30 
(J=7.2 Hz)  es asignada al metileno bencílico y una señal múltiple entre   2.0 y 2.2 (8H) 
asignada a los otros metilenos de la cadena. 
 
En el espectro de RMN 
13
C (ver espectro 30) se observan 20 señales las cuales se asignan a 
6 metinos, 4 señales correspondientes a 5 metilenos (en una señal se tienen 2 equivalentes), 
4 metilos, y las señales restantes para 6 carbonos cuaternarios de acuerdo al DEPT 90 y 135 
(espectros 31 y 32) 
 
En el espectro de IR (ver espectro 37) se observan claramente absorciones características en 
3351 y 3602 cm
-1
 correspondientes a grupos OH en la estructura.  
 
 
 
Figura 52. Efecto NOE entre  el protón olefínico H-10 y el metilo C-12  en la 
farnesilhidrquinona (configuración cis del doble enlace). 
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En el espectro NOESY (Espectro 35) se observan correlaciones entre el protón vinílico a  δ 
5.10 con los protones del metilo vinílico a  1.68, permitiéndole asignar la señal debido a  
la configuración cis del metilo terminal en la cadena del farnesilo.  
 
La asignación de las señales de los carbonos protonados se llevo a cabo mediante el 
espectro HSQC (espectro 33), mientras que las señales correspondientes a los carbonos 
totalmente sustituidos fueron asignadas mediante el espectro HMBC (espectro 34). En la 
siguiente figura se ilustran las correlaciones a dos y tres enlaces observados en el 
mencionado experimento. 
 
 
CH3OH
OH
H
CH3
CH3OH
OH
H
H
H
H
H H
H
H
H
 
Figura 53. Correlaciones 
1
H-
13
C (HMBC) a dos y tres enlaces en la 
farnesilhidroquinona (4) 
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TABLA 17. Datos espectroscópicos de RMN para la farnesilhidroquinona (4). 
 
OH
OH
1
2
3
4
5
6
1'
2'
3'
4'
5'
6' 8' 10' 12'
13'14'15'
11'9'7'
 
 
C/H C  H (HSQC) COSY (H-H) HMBC (H-C) 
1 148.19 (C) - - - 
2 128.29 (C) - - - 
3 116.56 (CH) 6.61 d (3.0) 3.30 C-1, C-1’, C-5  
4 149.32 (C) - - - 
5 113.71 (CH) 6.58 dd (8.5, 3.0) - C-1, C-3, C-4, C-6 
6 116.52 (CH) 6.68 d (8.4) - C-1, C-2, C-4  
1’ 29.68 (CH2) 3.30 d (7.2) 6.61, 5.30, 
1.76  
C-1, C-2, C-3, C-
2’, C-3’ 
2’ 121.25 (CH) 5.30 ta (7.4) 3.30, 1.76 C-2, C-1’, C-4’, C-
15’ 
3’ 138.62 (C) - - - 
4’ 39.67 2.09 m 1.60 C-2’, C-3’, C-5 
5’ 26.38 2.12 ta 5.10 C-4’, C-6’, C-7’ 
6’ 123.68 (CH) 5.10 t (6.0) 1.60, 2.09, 
2.12 
C-4’, C-8’,  C-14’ 
7’ 131.52 (C) - - - 
8’ 39.67 1.98 m  C-6’, C-7’, C-9’ 
9’ 26.67 2.05 m  C-8’, C-10’, C-11’ 
10’ 124.34 (CH)   5.10 ta 1.68 C-12’, C-13’ 
11’ 131.34 (C) - - - 
12’ 25.68 (CH3) 1.68 sa 5.10  C-10’, C-11’, C-
13’ 
13’ 17.68 (CH3) 1.60 sa - C-10’, C-11’, C-12’ 
14’ 16..04 (CH3) 1.60 sa 5.10, 2.09 C-6’, C-7’, C-8’ 
15’ 16.22 (CH3) 1.76 sa 3.30, 5.30 C-2’, C-3’, C-4’ 
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β-SITOSTEROL (7): 
 
De las fracciones GI y HH se obtuvo un sólido de color blanco insoluble en MeOH, cuyo 
punto de fusión era de 127-132°C. Se observaba en la placa analítica al revelar con óleum 
una mancha muy característica de color rosa (ver figura a continuación) 
 
 
 
Figura 54. Mancha observada en CCF del β-sitosterol (izquierda) y estándar (derecha) 
 
Del espectro de RMN 
1
H se observa una señal doble en 5.3 ppm  que correspondería con el 
doble enlace presente en la molécula. Además se observa una gran cantidad de señales 
entre 0.8 y 2.5 ppm que indican la presencia de gran cantidad de CH2 y CH3. 
  
En el espectro DEPT 90 se observan 9 señales correspondientes a 8metinos sp
3 
unos de 
ellos muy desplazado en 71.79 ppm por estar enlazado al OH y un metino sp
2
 del doble 
enlace presente en el segundo anillo. 
Con el DEPT 135 se observan además los 6 metilos en la parte positiva y 11 metilenos en 
la parte negativa. 
En el espectro de 
13
C se observan en total 29 señales, por lo tanto al hacer la diferencia con 
los carbonos del DEPT 135 se sabe que hay 3 carbonos cuaternarios en la estructura 1 de 
ellos muy característicos por su desplazamiento en 140.74 que tiene el doble enlace. 
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TABLA 18. Compuestos ya reportados y nuevos en la especie 
 
Compuestos aislados 
anteriormente 
Estructura Referencia 
Wigandol OAc
OH
 
Gómez F., Quijano L., Calderón J. S., 
and Rios T. 1980. Terpenoids isolated 
from Wigandia kunthii.  
Phytochemistry. 19: 2202-2203. 
Farnesilhidroquinona  
 
 
Idem 
β-sitosterol 
 
García, Guillermina. Estudio 
fitoquímico de Wigandia kunthii 
(Hydrophyllaceae).Determinación de 
la estereoquímica y conformación del 
wigandol y wigandiona. Tesis de 
Maestria. Universidad nacional 
Autónoma de México. México D.F. 
1992. 
3-geranil-4-metoxifenol 
 
Idem 
Ácido 3-geranil- 4 -
metoxibenzoico 
 
Idem 
Compuestos no aislados 
previamente en la 
especie 
 
- 
 
- 
Flavidulol A 
OMe
OH
 
Takahashi A., Kusano G., Ohta T., 
Nozoe S. 1988. The Consituents of 
Lactarius flavidulus. Chemical & 
Pharmaceutical Bulletin. 36(7): 2366-
2370. 
Geranilhidroquinona 
 
Reynolds G. W., Rodriguez E. 1981. 
Prenylated Phenols that Cause 
Contact Dermatitis from Trichomes 
of Phacelia ixodes. Planta Medica. 
43: 187-193. 
 
OMe
OH
OMe
COOH
OH
OH
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CONCLUSIONES 
 
 
 Se aislaron 7 compuestos de los cuales dos son nuevos para la especie        Flavidulol A, 
aislado anteriormente de un hongo Lactarius flavidulus y Wigandia caracasana y 
geranilhidroquinona aislado de Phacelia ixodes y Phacelia crenulata. Se hizo el 
respectivo análisis a través de diferentes técnicas espectroscópicas pudiendo identificar 
claramente cada uno de ellos, y establecer su estructura. 
 
 Se pudo establecer la geometría de  los dobles enlaces como cis (C-7)- trans (C-11) en 
los anillos de los ciclodecadienos a través del experimento NOESY y de sus constantes 
de acoplamiento J=8.3,  J= 13.8 Hz en el Flavidulol A  y J= 8.4, J=13.7 Hz, en el 
wigandol. 
 
 Se puede establecer que existe alguna relación entre el género Cordia y Wigandia, ya 
que varios de los metabolitos aislados están presentes o son muy similares 
estructuralmente en ambos géneros a pesar de que pertenecen a familias diferentes 
según describen la mayoría de botánicos, sin embargo en la base de datos electrónica 
del Jardín Botánico de Missouri (www.trópicos.org), ambos géneros son clasificados 
dentro de la misma familia Boraginaceae, permitiendo establecer alguna relación de 
parentesco tanto botánico como químico. 
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ANEXOS 
 
Espectro1. RMN
 1
H (400MHz, CDCl3) para el wigandol (1) 
 
 
Espectro 2. RMN
 13
C (100MHz, CDCl3) para el wigandol (1) 
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Espectro 3. Experimento DEPT 135 para el wigandol (1) 
 
Espectro 4. Experimento DEPT 90 para el wigandol (1) 
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Espectro 5. Experimento HSQC para el wigandol (1) 
 
 
Espectro 6. Experimento HMBC para el wigandol (1) 
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Espectro 7. Experimento NOESY para el wigandol (1) 
 
 
 
Espectro 8. Espectro de Masas (I.E.) para wigandol (1) 
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Espectro 9. Espectro de Infrarrojo para el wigandol (1) 
 
 
Espectro10. RMN
 1
H (400MHz, CDCl3) para el flavidulol A (2) 
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Espectro11.  RMN
 13
C (100MHz, CDCl3) para el flavidulol A (2) 
 
 
Espectro12. Experimento DEPT 135 para el flavidulol A (2) 
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Espectro13. Experimento DEPT 90 para el flavidulol A (2) 
 
 
Espectro 14. Experimento NOESY para el flavidulol A (2) 
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Espectro 15. Experimento HSQC para el flavidulol A (2) 
 
Espectro 16. Experimento HMBC para el flavidulol A (2) 
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Espectro 17. Espectro de Masas (I.E.) para el flavidulol A (2) 
 
 
 
Espectro 18. Espectro de Infrarrojo para el flavidulol A (2) 
 
89 
 
Espectro19.  RMN
 1
H (400MHz, CDCl3) para la geranilhidroquinona (3) 
Espectro20.  RMN
 13
C (100MHz, CDCl3) para la geranilhidroquinona (3) 
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Espectro21. Experimento DEPT 135 para la geranilhidroquinona (3) 
Espectro22. Experimento DEPT 90 para la geranilhidroquinona (3) 
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Espectro23. Experimento COSY para la geranilhidroquinona (3) 
 
 
Espectro24. Experimento NOESY para la geranilhidroquinona (3) 
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Espectro25. Experimento HSQC para la geranilhidroquinona (3) 
 
 
Espectro26. Experimento DEPT 90 para la geranilhidroquinona (3) 
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Espectro 27. Espectro de Masas (I.E.) para la geranilhidroquinona (3) 
 
 
 
Espectro 28. Espectro de Infrarrojo para la geranilhidroquinona (3) 
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Espectro29.  RMN
 1
H (400MHz, CDCl3) para la farnesilhidroquinona (4) 
Espectro30.  RMN
 13
C (100MHz, CDCl3) para la farnesilhidroquinona (4) 
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Espectro 31. Experimento DEPT 135 para la farnesilhidroquinona (4) 
 
Espectro 32. Experimento DEPT 90 para la farnesilhidroquinona (4) 
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Espectro 33. Experimento HSQC para la farnesilhidroquinona (4) 
 
Espectro 34. Experimento HMBC para la farnesilhidroquinona (4) 
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Espectro 35. Experimento NOESY para la farnesilhidroquinona (4) 
 
 
Espectro 36. Espectro de masas (I.E.) para la farnesilhidroquinona (4) 
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Espectro 37. Espectro de Infrarrojo para la farnesilhidroquinona (4) 
Espectro 38. RMN
 1
H (400MHz, CDCl3) del 2-geranil-4hidroxi-1-metoxibenceno (5) 
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Espectro 39. RMN
 13
C (100MHz, CDCl3) del 2-geranil-4hidroxi-1-metoxibenceno (5) 
Espectro 40. Experimento DEPT 135 del 2-geranil-4hidroxi-1-metoxibenceno (5) 
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Espectro 41. Experimento DEPT 90 del 2-geranil-4hidroxi-1-metoxibenceno (5) 
       
Espectro 42. Espectro de masas (I.E.) del 2-geranil-4hidroxi-1-metoxibenceno (5)
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Espectro 43. RMN
 1
H (400MHz, CDCl3) del Ácido 3-geranil-4metoxibenzoico (6)
Espectro 44. RMN
 13
C (100MHz, CDCl3) del Ácido 3-geranil-4metoxibenzoico  (6) 
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Espectro 45. Experimento DEPT 135 del Ácido 3-geranil-4metoxibenzoico  (6) 
 
Espectro 46. Experimento DEPT 90 del Ácido 3-geranil-4metoxibenzoico  (6) 
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 Espectro 47. Espectro de Infrarrojo del Ácido 3-geranil-4metoxibenzoico  (6) 
